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RESUMO

O aco inoxidavel austenitico AISI 316L grau ASTM F138:2019 é utilizado como
biomaterial metalico em préoteses e em equipamentos cirdrgicos. As suas propriedades
mecanicas, especialmente a sua elevada resisténcia a corrosdo, associadas a um custo
competitivo sdo facilitadores do seu uso como biomaterial. Entretanto, as caracteristicas
mencionadas podem ser alteradas com o surgimento da fase magnética induzida em processos
de conformacdo mecanica pelo efeito da plasticidade induzida por transformacdo de fases
(efeito TRIP). Essas alteracOes sdo indesejadas para 0 seu uso como biomaterial de acordo com
a norma 1SO5832:2016. Sendo assim, este estudo teve como objetivo a avaliacdo das
implicacdes do efeito TRIP na especificacdo normativa (ISO 5832:2016) para 0 uso do ago
AISI 316L laminado a frio como biomaterial. Logo, 0 aco inoxidavel AlSI 316L nas condicdes
como recebido e conformado por laminacdo a frio, com percentuais de redugéo de espessura
(deformacéo) de 10%, 20% e 30%, foi estudado por meio das analises mecanica, eletroquimica,
morfologica, magnética, cristalografica, biolégica e térmica. O aumento do percentual de
deformacéo aplicada elevou a resisténcia mecanica a tragdo e a dureza na escala Vickers das
amostras. As curvas de polarizacdo potenciodindmica mostraram que a resisténcia a corrosao
por pites e a resisténcia a corrosdo diminuiram com o aumento da reducdo da espessura por
laminacdo a frio. As micrografias de MO e MEV das amostras de aco AISI 316L mostraram a
predominancia de grdos caracteristicos da fase austenitica, indicando também, o aumento do
diametro médio do grdo com a elevacéo da reducdo de espessura por laminacgao a frio. No ensaio
de ferritoscopia, a amostra com 10% de reducdo de espessura apresentou percentual da fracédo
volumétrica magnética igual a 0,8%, enquanto a amostra com 30% de reducdo de espessura
apresentou o maior percentual magnético, 2,2%. A difratometria de raios X indicou a presenca
da fase cristalina martensita o’ para as amostras com 20% e 30% de reducao de espessura. OS
resultados obtidos a partir dos ensaios de ferritoscopia e DRX apresentaram evidéncias do
surgimento da fase martensita a’. A anélise de citotoxicidade, pelo método de disco-difuséo,
indicou que ndo houve a formacdo de halos de inibicdo para os percentuais de reducdo de
espessura avaliados. Ensaios realizados apés o tratamento térmico de reversdo da martensita
induzida indicaram a reducdo da microdureza de todas as amostras, e também a reducdo do
percentual magnético das amostras para o valor maximo de 0,3%. Esses resultados apontam
para a reversao da fase martensita induzida para a fase austenita, microestrutura especificada
para o uso do ago inoxidavel AISI 316L para aplicacbes como biomaterial metalico segundo a
norma ISO 5832:2016.
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ABSTRACT

Austenitic stainless steel AISI 316L grade ASTM F138:2019 is used as a metallic biomaterial
in prostheses and surgical equipment. Its mechanical properties, especially its high corrosion
resistance, associated with a competitive cost, facilitate its use as a biomaterial. However, the
mentioned characteristics can be altered with the emergence of the magnetic phase induced in
mechanical forming processes by the effect of plasticity induced by phase transformation (TRIP
effect). These changes are undesirable for its use as a biomaterial according to 1SO5832:2016.
Therefore, this study aimed to evaluate the implications of the TRIP effect in the normative
specification (1SO 5832: 2016) for the use of cold-rolled AlISI 316L steel as a biomaterial. Soon,
AISI 316L stainless steel under the conditions as received and formed by cold rolling, with
percentages of thickness reduction (deformation) of 10%, 20% and 30%, was studied through
mechanical, electrochemical, morphological, magnetic analyses, crystallographic, biological
and thermal. The increase in the percentage of applied deformation increased the mechanical
tensile strength and hardness on the Vickers scale of the samples. Potentiodynamic polarization
curves showed that pitting corrosion resistance and corrosion resistance decreased with
increasing cold rolling thickness reduction. The MO and SEM micrographs of the AISI 316L
steel samples showed the predominance of grains characteristic of the austenitic phase, also
indicating an increase in the average grain diameter with the increase in thickness reduction by
cold rolling. In the ferritoscopy test, the sample with 10% thickness reduction showed a
percentage of magnetic volumetric fraction equal to 0.8%, while the sample with 30% thickness
reduction showed the highest magnetic percentage, 2.2%. X-ray diffraction analysis indicated
the presence of the o' martensite crystalline phase for samples with 20% and 30% thickness
reduction. The results obtained from the ferritoscopy and XRD tests showed evidence of the
emergence of the o' martensite phase. Cytotoxicity analysis, using the disk-diffusion method,
indicated that there was no formation of inhibition halos for the thickness reduction percentages
evaluated. Tests carried out after the thermal treatment of reversion of the induced martensite
indicated the reduction of the microhardness of all the samples, and also the reduction of the
magnetic percentage of the samples to the maximum value of 0.3%. These results point to the
reversion of the induced martensite phase to the austenite phase, a microstructure specified for
the use of AISI 316L stainless steel for applications as a metallic biomaterial according to ISO
5832:2016.

Keywords: Austenitic stainless steels. Metallic biomaterials. Induced plasticity. Deformation-

induced martensite. Martensite alpha line (a').
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1. INTRODUCAO

Os biomateriais podem ser compreendidos como dispositivos que entram em contato
com o sistema biologico, em aplicacdes diagnosticas, preventivas, cirurgicas ou terapéuticas.
Essa classe de materiais segue em constante aprimoramento, principalmente no que se refere a
maior compatibilidade com o tecido humano e a reducdo de falhas prematuras como, por
exemplo, por corrosdo ou degradacdo. O alcance de solugfes de saude inovadoras que elevem
a longevidade humana e maior acessibilidade para diferentes classes econémicas também séo
alvo de pesquisas 2.

Dentre as propriedades frequentemente requeridas para os biomateriais, destacam-se: a
biocompatibilidade identificada por intermédio hemocompatibilidade, citotoxicidade,
alergenicidade, estimulacdo da adesdo e proliferacdo celular do material; as propriedades
fisicas, as quais incluem a morfologia da superficie, a energia superficial, o encaixe anatbmico,
a rugosidade, a porosidade; as propriedades mecanicas como a resisténcia, alongamento e
flexibilidade e as propriedades quimicas, como densidade, estabilidade, resisténcia a
esterilizaco e forma de degradagdo no organismo humano 1.

Nesse contexto 0s acos inoxidaveis austeniticos da série 300 de baixo carbono
classificados conforme a American Iron e Steel Institute (AlISI), sdo materiais amplamente
aplicados como biomateriais metalicos. Esses agos sdo utilizados principalmente em
dispositivos ortopédicos de fixacdo de fraturas, em concorréncia com as ligas de cobalto (do
tipo ASTM F75) e de titanio (do tipo ASTM F136) > A biocompatibilidade desses acos é
atribuida a predominancia total da sua microestrutura austenitica. Alteracdes em sua
microestrutura, provocadas pelo surgimento de outras fases ou de precipitados podem
comprometer a sua utilizagdo como biomaterial >*,

Dentro deste contexto, na familia dos acos austeniticos, o AISI 316L, destaca-se dentre
os demais acos da série AISI 3XX pela sua elevada resisténcia a corrosdo em meios acidos.
Esse, possui também boas propriedades mecanicas, boa trabalhabilidade, disponibilidade e é
um aco de dominio tecnologico nacional quanto ao seu processamento. As suas propriedades
podem ser atribuidas a presenca dos elementos cromo, niquel e molibdénio em sua composicéo
que o tornam uma alternativa viavel para utilizagio como biomaterial metalico 34,

Entretanto, o ago inoxidavel austenitico AISI 316L apresenta microestrutura
metaestavel, o que o torna suscetivel ao surgimento de outras fases ferromagnéticas, como a
martensita alfa linha (o). A deformagao plastica favorece o surgimento dessas fases pelo efeito

da plasticidade induzida por transformacéo de fases ou transformation induced plasticity. Esse
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efeito ocorre em processos de conformacgdo mecénica a frio, no qual a fase martensita é formada
a partir da fase austenitica devido ao efeito energético de empilhamento >°.

A formacdo da fase induzida e o encruamento produzido pela conformacdo a frio
alteram as propriedades mecanicas do aco AISI 316L. Dentre os efeitos gerados estdo a
elevacdo do limite da sua resisténcia mecénica e dureza, efeito que pode ser indesejado, por
reduzir a processabilidade do material. Além disso, a martensita induzida diminui a resisténcia
a corrosao desse aco e o torna ferromagnético.

De acordo com a norma I1SO 5832-1: 2016 essa transformacao de fases compromete a
utilizagdo do aco como biomaterial . A microestrutura dos agos AISI 3XX para aplicagdo como
biomaterial deve ser constituida apenas pela fase austenitica 5. Ademais, o aco também ndo
deve apresentar inclusdes ndo metalicas uma vez que elas tendem a aumentar a susceptibilidade
a ocorréncia de corroséo localizada nos agos AISI 3XX .

Diante do exposto, o presente trabalho visou estudar o efeito da conformagdo mecanica
por laminacéo a frio no ago inoxidavel austenitico AISI 316L e a sua conformidade com a
norma ISO 5832-1 ap6s a laminacdo. Apesar de possuir excelentes propriedades e da sua
biocompatibilidade, o processamento por deformacao a frio do aco AISI 316L pode produzir
fases indesejadas que limitam sua utilizacdo como biomaterial segundo a norma 1SO 5832-1:
2016 225, A importancia deste estudo ¢ elucidada por sua contribuicio na otimizagéo do uso de
um biomaterial acessivel por seu custo e dominio tecnolégico nacional, em relacdo as outras
ligas metélicas equivalentes, a fim de melhor atender a sociedade com seguranca.

O aco recebido foi analisado em seu estado original e também conformado por
laminacdo a frio com reducBGes de espessura de 10%, 20% e 30% para analise das
transformacdes ocorridas no processo. Para a realizacéo deste estudo foram realizados ensaios
de: tracdo uniaxial e microdureza Vickers, para a avaliacdo das propriedades mecanicas das
amostras; polarizacdo potenciodindmica, para averiguacdo de mudancas no potencial de
corrosdao e no potencial de pite nas amostras de aco inoxidavel; microscopia éptica e
microscopia eletronica de varredura, para verificacdo da morfologia das fases presentes e das
fases induzidas pela conformacdo mecénica; ferritoscopia, que indicou o percentual de fracdo
volumeétrico magnético gerado na deformacéo a frio nas amostras e a difragdo de raios X, para

identificacdo cristalografica das fases presentes.
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Avaliar o efeito TRIP gerado pela laminacdo a frio no ago inoxidavel austenitico AlSI

316L e as implicacOes geradas pela conformacdo mecénica por laminacao a frio no uso desse

aco como biomaterial metalico de acordo com a norma I1SO 5832-1: 2016.

2.2 Objetivos especificos

Para o estudo do efeito da conformacao mecénica por laminag&o a frio no ago inoxidavel

austenitico AISI 316L foram estabelecidos 0s seguintes objetivos especificos para as amostras

do aco AISI 316L como recebido e laminado a frio com 10%, 20% e 30% de reducédo de

espessura:

1. Analise do comportamento sob tracdo das amostras;

2. Avaliacdo da dureza superficial das amostras (microdureza Vickers);

3. Avaliacdo do potencial de corrosao e corrosao por pites das amostras por meio do ensaio
de polarizagdo potenciodinamica;

4. ldentificacdo da microestrutura austenitica do aco AISI 316L, de possiveis fases
induzidas por deformacdo nas amostras, determinacdo do tamanho e diametro médio
dos gréos por meio da técnica de microscopia éptica;

5. ldentificacdo por microscopia eletronica de varredura da estrutura austenitica do aco
AISI 316L e de possiveis fases induzidas por deformacdo nas amostras;

6. Identificacdo da presenca de fases magnéticas por meio da técnica de ferritoscopia;

7. Analise cristalografica de difracdo de raios X para identificacdo das fases presentes nas
amostras;

8. Andlise de citotoxicidade para verificar a atividade antibacteriana nas amostras

9. Estudo da reversdo térmica da fase martensitica induzida.
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3. FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 Biomateriais

O termo biomaterial € atribuido as substancias sistematicamente e farmacologicamente
inertes, concebidas para implantagdo ou incorporacdo em sistemas vivos . Dessa forma, os
biomateriais sdo materiais compativeis com os tecidos vivos que podem ser utilizados na
substituicdo de partes do corpo doentes ou danificadas. Esses materiais podem ser de origem
natural ou sintética e ndo devem produzir substancias tdxicas que possam causar reacdes
bioldgicas adversas °.

As propriedades requeridas para a utilizacdo dos biomateriais variam conforme a
aplicacdo desejada. A biocompatibilidade, pode ser avaliada por meio da estabilidade quimica,
da resisténcia a corrosdo, da ndo carcinogenicidade, e da ndo toxidade do material . Além dela,
algumas propriedades fisicas, mecénicas e quimicas de elevada importancia para 0s
biomateriais sdo listadas a seguir:

e Biocompatibilidade:  avaliada  pela  hemocompatibilidade,  citotoxicidade,
alergenicidade, estimulacao de ades&o e proliferacéo celular;

e Propriedades fisicas: como morfologia, energia superficial, encaixe anatémico,
rugosidade, porosidade, cor, transparéncia e permeabilidade do material;

e Propriedades mecanicas: como tensdo de ruptura, alongamento e flexibilidade;

e Propriedades quimicas de densidade, estabilidade, resisténcia a esterilizacdo e forma de
degradac&o no organismo vivol.

Quanto as propriedades bioldgicas, os biomateriais implantaveis podem ser
considerados como: toxicos, caracterizados por resultarem na morte das células que circundam
o implante; ndo téxicos, podem causar a formacdo de um tecido fibroso em torno do implante;
bioativos, apresentam em sua constituicéo fatores de adesdo com sitios similares ao do sistema
vivo que se envolvem na migracdo celular; e degradaveis, possibilitam que as células saudaveis
circundantes ou nele presentes cresgam e substituam a matriz que constitui o biomaterial L.

Outra propriedade a ser ressaltada é a biofuncionalidade, relacionada ao comportamento
funcional do biomaterial implantado no organismo. A biofuncionalidade avalia a eficiéncia do
dispositivo em desempenhar a fungéo para substituir de forma semelhante o tecido ou estrutura
que estava constituida no corpo humano %81, A biofuncionalidade considera também, o tempo

em que o biomaterial ird desempenhar a funcdo de maneira adequada no organismo humano.
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Os biomateriais que desempenham as suas func¢des por longos periodos sdo classificados como
permanentes, e aqueles de curtos periodos, séo classificados como biomateriais temporéarios.

Foco deste trabalho, os agos inoxidaveis 316L, junto as ligas de cobalto-cromo (Co-Cr)
e de titanio, destacam-se como os biomateriais metalicos permanentes mais utilizados 8. Entre
0s biomateriais metélicos temporarios, estdo as ligas a base de Mg (Mg puro, liga de Mg-Ca e
liga de Mg-Zn), ligas a base de Fe (Fe puro, ligas Fe-Mn) e ligas a base de Zn (puro e suas
ligas) 8% 83,

No entanto, segundo Chen et al. (2015) a falha do implante dentro do paciente pode
ocorrer ao longo de um periodo de meses ou até mesmo anos, dependendo das condic¢Bes do
organismo em que o dispositivo foi implantado, ataque corrosivo, fadiga, material escolhido,
fabricacdo inadequada, complicagdes pos-operatdrias ou mal-uso do implante pelo paciente %%
8 Ressalta-se, que a maioria dos implantes ndo apresentam falhas durante o tempo em que
estdo implantadas, casos em que ha necessidade da retirada do material por meio de cirurgias
s&o raros °3 8

Os dispositivos biomédicos respeitam o local do implante, o 6rgédo a ser substituido, se
em parte ou no todo (ISO 10993-1 Avaliacdo bioldgica de dispositivos médicos - Parte 1:
Avaliacgéo e testes dentro de um processo de gerenciamento de risco). Dentre esses dispositivos,
destacam-se os utilizados para implantes e para a liberagcdo de medicamentos; 6rgdos artificiais;
curativos; entre muitas outras aplicagdes . A ampla possibilidade de aplicacdes torna essa
classe de materiais extremamente importante para medicina e tem impacto direto na
longevidade e qualidade de vida da popula¢do mundial %4,

Existe uma demanda crescente por biomateriais para finalidades diversas, o crescimento
do mercado de biomateriais acompanha essa demanda. No final dos anos 80, 0 mercado mundial
de biomateriais foi estimado em mais de 5 bilhdes de dolares. No ano de 2000 houve um
crescimento para 20 bilhdes de délares . J&, no ano de 2021, o mercado global de biomateriais
foi estimado em 110 bilhdes de ddlares com a expectativa de uma movimentacdo financeira no
ano de 2027 para 297,08 bilhdes de ddlares 63 8788,

Apesar dos avancos alcancados nos estudos cientificos para o aprimoramento e
desenvolvimento dos biomateriais, existe uma necessidade constante da sua otimizac¢ao para o
alcance da durabilidade exigida pelos sistemas vivos. Essa necessidade se deve principalmente
a incapacidade de autocura dos biomateriais quando em resposta ao desgaste ou rompimento &,
Sendo assim, a reprodutibilidade de materiais artificiais com elevado nivel de semelhanca aos

tecidos bioldgicos é um desafio para a ciéncia dos biomateriais.
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3.1.1 Biomateriais metalicos

Conforme introduzido no tépico anterior, 0s biomateriais metdlicos devem
fundamentalmente ser: biocompativeis, de forma a ndo produzir rea¢6es inflamatorias, toxicas
ou alérgicas; quimicamente estaveis e resistentes a corrosdo pelo meio ao qual sera exposto,
prevenindo a sua degradacdo no organismo; apresentar boas propriedades mecénicas, como
madulo de elasticidade similar ao do 0sso humano e boa resisténcia a fadiga .

Quando comparados aos biomateriais poliméricos e cerdmicos, os biomateriais
metalicos destacam-se por apresentar excelente desempenho mecénico, principalmente por sua
alta resisténcia a fadiga e a sua resisténcia a fratura. Portanto, os esfor¢cos mecanicos como a
componente tensdo, nesse caso, sdo relevantes, pelo elevado numero de esforgos aos quais o
corpo humano esta sujeito. Como exemplo desses esfor¢os, em um periodo de 50 anos uma
pessoa podera ter entre 50 a 100 milhdes de ciclos de tensdo no quadril fungdo dos movimentos
do cotidiano 1.

Uma outra propriedade mecanica importante é a rigidez ou modulo de elasticidade.
Nesse caso, como exemplo, para aplicacdo em dispositivos de sustentacdo, o ideal é que ele
tenha a sua rigidez o mais préximo ao encontrado no 0sso humano (tecido duro). Sendo assim,
guanto mais proximo o valor do modulo de elasticidade, menores as chances de efeitos
indesejados como a reducédo na densidade dssea ou afrouxamento do implante 810,

Os metais mais frequentemente usados para aplica¢des de carga no corpo humano sao
0s acos inoxidaveis, as ligas a base de cobalto e as ligas de titanio. A Tabela 1 apresenta alguns

metais e ligas e suas respectivas aplicacdes como biomateriais.

Tabela 1- Principais ligas metélicas e elementos quimicos e suas respectivas aplica¢fes na area biomédica.

Metal ou liga AplicacGes
Aco inox AISI 316L Fixacdo de fraturas, stents, instrumentos cirrgicos
CP-Ti, Ti-Al-V, Ti-Al-Nb, Ti-13Nb- Substituicao de ossos e articulagdes, implantes dentarios,
13Zr, Ti-Mo-Zr-Fe encapsulacdo de marca-passo

Substituicdo de ossos e articulacGes, restaurac@es e implantes

Co-Cr-Mo, Cr-Ni, Cr-Mo - . P
dentarios, valvulas cardiacas

Ni-Ti Placas 6sseas, stents, fios ortoddnticos
Hg-Ag-Sn RestauracGes dentarias
Prata Agente antimicrobiano
Platina e Pt-Ir Eletrodos

Fonte: Adaptado da referéncia *.
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Apesar das boas propriedades mecénicas e da biocompatibilidade, por ndo se
assemelharem completamente ao tecido humano e serem suscetiveis a rea¢Ges adversas,
nenhum desses materiais sdo considerados ideais para aplicacbes como biomaterial. Ou seja,
eles sdo substitutos vidveis que aguardam o avanco cientifico no desenvolvimento de solucdes
ainda mais eficazes para a substituicdo dos tecidos vivos. No entanto, até o0 momento, para as
ligas em acordo com a norma ASTM F138, experiéncias clinicas de longo prazo mostraram
niveis aceitaveis de resposta biologica na utilizacdo desses materiais em aplicacdes apropriadas
7,8_

Ainda que ndo sejam considerados ideais para aplicacbes biomédicas, devido ao seu
desempenho satisfatorio, os metais tém sido amplamente utilizados como componentes
estruturais visando a substituicdo, o reforco ou a estabilizacdo dos tecidos rigidos, os quais séo
constantemente submetidos a altas cargas de tracdo e compressao. Neste &mbito, as aplicacdes
mais comuns incluem fios, parafusos e placas para fixacdo de fraturas, implantes dentérios e
proteses para substituicdo de articulagdes *.

Como biometeriais, 0os metais também sdo empregados na confeccdo de valvulas
cardiacas artificiais, endoproteses expansiveis (stents) e dispositivos de estimulo
neuromuscular, como 0s marca-passos cardiacos devido a sua capacidade de conducdo elétrica
111213 As variadas formas de processamento, boa trabalhabilidade e facilidade de esterilizagao
dos metais o0s tornam bastante versateis. Sendo, portanto, amplamente utilizados também em
instrumentos cirdrgicos como: tesouras, agulhas, forceps, pincas e afastadores 1% 43,

As propriedades dos metais sdo explicadas por suas ligacbes metélicas, nas quais 0s
cations estreitamente unidos em solidos cristalinos, sdo rodeados por um mar de elétrons
moveis. Nesse modelo os elétrons de valéncia ficam livres, porém o sélido permanece unido
pela atracdo eletrostatica entre os cations e os elétrons. A livre movimentacdo dos elétrons
permite que sejam bons condutores elétricos e térmicos, sejam maleaveis e ducteis. Na
deformacdo em reposta a uma forca aplicada, o mar de elétrons protege os céations um dos
outros, impedindo a repulsdo entre eles garantindo que permanegam unidos 415,

Ademais, as fortes ligagdes metalicas formadas sdo responsaveis pelas boas
propriedades mecanicas desses materiais e o reticulo cristalino tridimensional, ordenado e
repetido que lhes confere elevada densidade. Contudo é importante destacar que os materiais
metalicos s&o susceptiveis a corrosdo 141°,

A condicdo supracitada, ou seja, a resisténcia a corrosdo dos metais é um fator relevante

para aplicacdo como biomaterial, uma vez que, os fluidos corpéreos contém substancias
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agressivas aos metais como o oxigénio dissolvido, proteinas e ions, como cloreto e hidroxidos
15, Dentro deste contexto, a exposicio ao sistema bioldgico pode acelerar a degradagio dos
metais por processos corrosivos. Em implantes ortodonticos, hd ainda a variacdo de
temperatura, e do pH, dentre outras propriedades fisicas e quimicas dos alimentos e a presenca
do biofilme microbiano. Além disso, a agdo de cargas mecénicas que geram atrito e
deslizamento podem provocar a liberacdo indesejada de particulas metalicas no organismo °.

Portanto os biomateriais metalicos implantados no organismo, em funcdo dos
mecanismos de desgaste e corrosdo, podem comprometer a integridade mecanica e estrutural
biomaterial implantado favorecendo a sua falha precoce. Geralmente os produtos da degradacgéo
dos implantes séo associados a oste6lise, inflamacoes, reagdes alérgicas e vasculites, acimulo
de fons metalicos em 6rgéos, teratogenicidade e cancer 14171819 Ressalta-se que esses efeitos
ndo sdo comuns, e as normas de referéncia asseguram que 0s de resposta biologica desses

materiais sdo aceitaveis.

3.1.2 Corrosao em biomateriais metalicos

A superficie dos implantes metélicos pode sofrer corrosdo geral, caracterizada pela
velocidade uniforme sobre toda a superficie e pela perda de espessura, ou a corrosdo localizada,
na qual uma pequena area da superficie do metal € afetada com velocidade de corrosdo elevada,
Figura 1. A corrosdo localizada pode ser do tipo: puntiforme ou por pites, em frestas, seletiva,

sob tensdo e intergranular.

Figura 1 - Corrosao geral e corrosdo localizada em superficies metalicas.
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Fonte: Adaptado da referéncia %°.
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Entre as formas mais comuns de corrosdo em implantes metalicos, destacam-se a
corrosdo por pites, em frestas e por desgaste 8 %:
e Corrosdo por pites: ocorre na superficie do material, provoca uma cavidade

geralmente pequena e com profundidade maior que o seu diametro. A presenca



26

de inclusbes metélicas e ndo metélicas sdo fatores determinantes na iniciacéo
dos pites. O desenvolvimento da corrosdo em torno da inclusdo pode, por
exemplo, reduzir a razdo de Fe e Cr da liga. A parte inferior das cabecas dos
parafusos implantados sdo as mais afetadas por esse tipo de corrosdo, Figura 2

63, 91

Figura 2 - Corrosdo por pites em superficies metalicas.

Fonte: Adaptado da referéncia %6,

Corrosdo em frestas: ocorre dentro de frestas e areas encobertas das superficies
de metais expostos & meio corrosivos. Para o desencadeamento do processo
corrosivo a fresta deve ser larga o suficiente para entrada da solugdo, porém
estreita para manter a zona estagnacao. Os acos inoxidaveis sdo sensiveis a esse
tipo de corrosdo, a auséncia de oxigénio e a acumulacdo de acidos e agentes
contaminantes, principalmente cloretos favorecem o inicio do processo
corrosivo. Em biomateriais, a corrosdo em fresta € comum abaixo da cabeca de
parafusos onde ocorre a fixacdo com a placa e nas interseccdes de partes de
materiais, Figura 3 631,

Figura 3 - Corrosédo por frestas em superficies metalicas.

Fonte: Adaptado da referéncia 1*’.

Corroséo sob tenséo: ocorre pela jungdo de uma tenséo aplicada e um meio
corrosivo. O trincamento é geralmente transgranular pelo rompimento de todo o
grdo sem preferéncia de propagacdo segundo os contornos de graos e de modo
perpendicular a tensdo aplicada. A trinca pode variar de simples até uma

ramificacdo extrema e 0 aumento da tenséo aplicada reduz o tempo necessario
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para que o trincamento ocorra. Os esforgos de tensdo podem ser desde 0 uso do
material metélico a tensdo residual dos processos de encruamento e tensdes
térmicas advindas da fabricacdo das pecas. Ambientes com solucBes de HCI,
MgCly, BaCl,, NaCl, H20,, agua do mar, H2S, solu¢bes NaOH, H2S e vapores
condensados de &guas com cloretos favorecem a corrosdo sob tensdo nos agos
inoxidaveis. Os acos inoxidaveis com baixo limite de escoamento sdo resistentes
a corrosdo sob tensdo por cloretos, quando nao contém niquel ou quando o teor

desse elemento é superior a 30%, Figura 4 63 %,

Figura 4 - Corroséo sob tensdo em superficies metalicas.

mp

Fonte: Adaptado da referéncia 6.

A maior parte das falhas nos implantes de aco inoxidavel 316L sdo relacionadas a

corrosdo por pite e em fresta. A corrosao por pite que induz as trincas por fadiga e a fragilizacéo

por corrosdo sob tensdo %2. Quanto aos tipos de corroso intragranular e seletiva ou galvanica:

Corrosdo intragranular: é provocada pelo ataque localizado nos contornos de
grdos do metal ou liga e nas regides adjacentes sem ataque significativo no
interior do grdo. Nesse tipo de corrosdo ocorre 0 descascamento de gréos e a
perda da resisténcia mecanica do metal. Agos aquecidos a temperaturas
superiores a 400°C na utilizacdo ou em processos de fabricacdo sdo mais
propicios a sofrerem corrosdo intergranular. Entre as principais causas da
corrosdo intergranular destacam-se: impurezas nos contornos de graos,
enriquecimento ou empobrecimento dos elementos de liga proximo aos
contornos de graos °% %4,

Corrosdo seletiva ou galvanica: ha a remocdo preferencial de um ou mais
elementos da liga. Ocorre quando metais diferentes estdo em contato com um
eletrolito, por influéncia metalUrgica, do ambiente a que o material esta exposto
e a quimica da agua. Se a corrente elétrica corre entre os dois, 0 metal menos

nobre corréi mais rapido do que se os materiais nio estivessem em contato %3 9,
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3.2 Conformagéo mecénica

Os processos de conformagdo mecanica promovem alteracdes na geometria do material,
ou seja, modificacBes na forma do material que sdo resultados diretos da deformacéo pléstica.
A deformacdo plastica ocorre por intermédio de forcas aplicadas de forma direta ou indireta,
utilizando-se de ferramentas adequadas. Entre as vantagens da conformacdo mecanica
destacam-se o bom aproveitamento material (baixo indice de perdas), velocidade de execugéo,
possibilidade de controle das propriedades mecanicas e a possibilidade de controlar, com
grande preciséo e tolerancia dimensional 2,

No que diz respeito a temperatura os processos de conformacdo mecanica Sao
classificados de acordo com a temperatura de recristalizagdo como processos de trabalho a frio,
trabalho a morno e trabalho a quente. O trabalho a quente objetiva reduzir os esforcos de
conformagdo, além de permitirem a recristalizagdo do material. No trabalho a frio ndo ocorre a
recristalizacdo, enquanto no trabalho a morno, ocorre uma recuperacao, e também nao permite
a recristalizacdo do material *°.

Os processos de fabricagdo mecénica sdo essenciais para o desenvolvimento de uma
infinidade de produtos, dos mais simples, aos mais complexos. De acordo com o tipo de esforco,
a deformacédo do material, a variacdo relativa da espessura da peca, 0 regime da operagédo de
conformacao e o propdsito da deformacéo sdo classificados como processos de conformacao
49:

1) Laminagdo: € o conjunto de processos em que 0 material passa através da abertura entre
cilindros que giram reduzindo a sua sec¢do transversal. Sao obtidos placas, chapas, barras

de diferentes sec¢des, trilhos, perfis diversos, anéis e tubos como produto final, Figura 5.

Figura 5 - llustragdo da conformacao mecanica de um metal por laminag&o.

Fonte: Adaptado da referéncia °.
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2) Forjamento: representa a conformacdo por esforcos compressivos fazendo o material
assumir o contorno da ferramenta conformadora, chamada matriz ou estampo. Entre os

produtos do forjamento estdo moedas, parafusos, ancoras e virabrequins, Figura 6.

Figura 6 - llustracéo da conformacdo mecénica de um metal no forjamento.
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Fonte: Adaptado da referéncia %2,

3) Trefilagdo: processo no qual ocorre a reducgéo da sec¢éo transversal de uma barra, fio ou
tubo. O material € puxado através de uma ferramenta, fieira ou trefila, em forma de
funil. Esse processo é comumente utilizado para obtencdo de fios de todo tipo, Figura
7.

Figura 7 - llustracdo da conformagdo mecénica de um metal na trefilagao.
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A

Fonte: Adaptado da referéncia *°.

4) Extrusdo: é o processo em que a pega € empurrada contra a matriz conformadora, com
reducdo da sua secdo transversal. Como produto final sdo obtidas barras, perfis

(esquadrias de aluminio) e tubos, Figura 8.
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Figura 8 - llustracdo da conformagdo mecénica de um metal na extruséo.
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Fonte: Adaptado da referéncia 8.

5) Conformacédo de chapas: compreende as operagdes com chapas, incluindo o corte, o
dobramento e a estampagem. Produtos como arruelas, panelas e enlatados séo obtidos

no processo, Figura 9 #°.

Figura 9 - llustracdo da conformagdo mecénica de um metal na conformag&o de chapas.

|
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Fonte: Adaptado da referéncia %4,
3.2.1 Laminacéao

A laminacdo é o processo de conformacdo mecanica no qual o metal é deformado
plasticamente pela acdo de rolos giratorios que os comprime com a aplicacdo direta de forca
resultando na reducdo de sua espessura e no aumento do seu comprimento, o principio basico
de operacdo pode ser observado na Figura 5. O material a ser laminado é submetido a tensGes
compressivas, resultante da acéo direta de dois rolos que giram em sentidos opostos, resultando

em tensOes cisalhantes superficiais, promovida como resultante do atrito entre os rolos e 0
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material. O atrito gerado € responsavel também pelo tracionamento do material que atua
agarrando e em seguida puxando o metal para fora do espaco entre os rolos de laminagao *°.
Para que o metal em laminacédo adentre os cilindros, a componente da forca de friccao
deve ser igual ou superior a componente horizontal da forca normal. Alguns fatores como o
diametro, a taxa de reducéo, velocidade e temperatura influenciam no agarramento pela forga
de friccdo do seguinte modo: quanto maior o diametro do cilindro, melhor o agarramento, pois
maior a area de contato e maior o atrito entre as areas; quanto menor a taxa de reducdo, mais
facil o agarramento; quanto menor a velocidade relativa entre superficies que se tocam, maior
0 atrito entre elas; quanto maior a temperatura do metal e dos cilindros, menor o coeficiente de

atrito, Figura 10 2.,

Figura 10 - Pardmetros que intervém no processo de laminagdo (R: Raio dos rolos; V: Velocidade
periférica dos rolos; Vf - Vi: aumento na quantidade de estoque; Vi: Velocidade de entrada do estoque; Vf:
Velocidade de saida do estoque; hi: Altura inicial; hf: Altura final; hi — hf: Redugio da altura do estoque; a: Angulo

de contato; XY: Comprimento de contato).

=ik

Py

f
C\

;/_' / 4 : E h—p
% % h\) ___T.____;__1\__:______%3__}1__2 /A/'// T

h; : _:L v _—¢
%.Z l /c

Fonte: Referéncia %°.

O laminador é composto por um conjunto de rolos, mancais, uma carcaga que envolve
todo o conjunto e um motor que fornece poténcia aos rolos e controla a velocidade de rotag&o.
Existem variados tipos de laminadores, o laminador duo possui dois rolos com 0 mesmo
didmetro girando no mesmo sentido. No laminador duo reversivel o sentido de rotagéo dos rolos
pode ser invertido e o material pode passar para frente e para tras entre eles. Existem também
laminadores com quatro ou mais rolos que funcionam como rolos de suporte ou sustentagéo .

Quanto a temperatura, o material pode ser laminado a quente, normalmente em

temperatura superior a sua temperatura de recristalizagédo, temperatura compreendida entre 0,3
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e 0,5 da sua temperatura fusdo, ou laminado a frio em temperatura inferior & de recristalizagéo.
Geralmente a laminacdo a quente antecede a laminacdo a frio, que por sua vez, melhora o
controle de espessura e faz o refinamento final da microestrutura do material > 2.

A laminacdo a quente faz o desbaste do metal obtido por lingotamento continuo
reduzindo a sua espessura, refinando também a microestrutura dos gréos do metal. Apds os
graos sofrerem a deformagao, eles “cristalizam-se” mantendo uma microestrutura equiaxial que
previne o material de sofrer aumento de dureza por trabalho a frio. O produto final obtido
normalmente possui formato de chapa, tira ou folha e possui 6timas propriedades mecanicas .

De acordo com a geometria, os produtos da laminagcdo podem ser laminados de planos,
de secBes e perfilados. A laminacdo de planos € a forma mais béasica de laminagdo com o
material de entrada e os produtos tendo uma sec¢do retangular. Os produtos laminados planos
sdo as tiras e folhas, com espessura menor do que 6 mm e largura superior a 600 mm,
usualmente produzidas sob a forma de bobinas, e as chapas (plates), com espessura igual ou
maior do que 6 mm e largura superior a 250 mm %,

Na laminacéo de secdes e produtos perfilados, os produtos finais séo barras (redondas,
chatas, quadradas, sextavadas), secdes estruturais (cantoneiras, canais, perfis leves e pesados),
perfis especiais como trilhos, guias de elevadores, anéis e outros e arames (0s denominados fio-
maquina (wire rods). Os produtos laminados a frio também incluem, além das tiras e folhas,

barras e arames, estes particularmente de ligas ndo ferrosas °L.
3.2.2 Laminacdo a frio

A laminacdo a frio é uma operacdo de conformacdo complementar, que sucede a
laminacdo a quente e fornece produtos com boa tolerancia dimensional, microestrutura refinada
e boas propriedades mecanicas. Esse processo de conformagcdo mecénica produz aumento na
dureza do material e perda de ductilidade devido ao encruamento do metal, além disso, melhora
0 acabamento superficial e faculta graus de tolerancias mais estreitos.

O ago laminado a frio é essencialmente o a¢o laminado a quente que teve processamento
adicional. Por estar abaixo da temperatura de recristalizagdo na laminacgéo a frio o aco apresenta
maior resisténcia a deformacao plastica e a laminagdo ocorre em menor intensidade, quando
comparada a laminagéo a quente %>, A laminag&o, € junto ao forjamento, uma das formas
usuais de processamento de materiais metalicos para utilizagdo em implantes 8°,

Dentre as principais vantagens da laminacdo a frio destacam-se: o aumento do

rendimento e as forgas de tracdo, muitas vezes eliminando tratamentos térmicos onerosos; o
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giro elimina as imperfeigdes da superficie; a retificacdo reduz a faixa de tolerancia do tamanho
original; o polimento melhora o acabamento da superficie. Além disso, geralmente os produtos
da laminacéo a frio apresentam acabamento superficial, tolerancia, concentricidade e retiddo
superiores aos acos laminados a quente °2,

A ductilidade do material sensivelmente diminuida pelo encruamento associado a
deformacéo plastica introduzida na conformacdo mecanica pode ser restaurada por meio de
tratamentos térmicos de recozimento, principalmente por recristalizacdo. A camada de 6xido
formada sobre a superficie do aco laminado em decorréncia do aquecimento realizado no
recozimento, geralmente é dissolvida em solugdes acidas por meio do processo da decapagem.
A intercalacdo entre os tratamentos térmicos de recozimento e sucessivas laminacdes permite

reducdes de 50% a 90% na espessura das chapas laminadas 5.
3.3 Agos inoxidaveis

Os ac¢os inoxidaveis possuem boas propriedades mecanicas, boa processabilidade, alta
disponibilidade e baixo custo quando comparados com outras ligas 2%%1. S0 materiais de fécil
limpeza, totalmente reciclaveis, ambientalmente neutros e inertes, além de ndo lixiviarem
compostos em contato com a agua. Esses acos desempenham um papel de destaque em
indUstrias de energia, transporte, construcao, pesquisa, medicina, alimentos e logistica 22,

As ligas de acos inoxidaveis sdo compostas principalmente pelos elementos quimicos
ferro, carbono e cromo e outros elementos que acentuam as suas propriedades fisicas e quimicas
para uma diversa gama de aplicacdes. Os elementos de adi¢do frequentemente utilizados sdo o
niquel e 0 molibdénio que respectivamente melhoram principalmente a resisténcia a corroséo e
torna a liga mais ductil. Entretanto, o carbono presente na estrutura desses acos pode formar
precipitados de carbonetos de cromo nos contornos dos graos, enfraquecendo a camada de
passivacao e tornando-o suscetivel a corrosdo 2.

De modo geral, os acos inoxidaveis destacam-se por possuir excelente resisténcia a
corrosdo. Eles contém um minimo de 11% de cromo em sua composi¢do massica, de acordo
com o grafico da Figura 11, esse percentual permite que as ligas ferro-cromo sejam resistentes
a corrosao atmosférica. A boa resisténcia a corrosdo das ligas ferro-cromo com esse percentual
de cromo ¢ atribuida a formacdo da camada superficial protetora de éxido de cromo quando

exposto em atmosfera contendo oxigénio 24 %,
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Figura 11 - Efeito do cromo na resisténcia do aco a oxidacéo.
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Fonte: Adaptado da referéncia %.

Os acos inoxidaveis apresentam comportamento passivo em solucfes &cidas oxidantes.

A Figura 12(a) mostra o comportamento ativo tipico dos metais em meio agressivo, como em

uma solucéo acida oxidante. Nessas condi¢Ges, 0 metal é suscetivel a corrosdo, e a sua taxa de

corrosdo cresce rapidamente com o aumento do poder oxidante da solucéo.

Figura 12 - Comportamento ativo tipico dos metais em meio agressivo. (a) Comportamento ativo de um metal
em soluces acidas oxidantes. (b) Comportamento passivo de um metal em solugdes acidas oxidantes.
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Fonte: Adaptado da referéncia %.
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J& os acos inoxidaveis (Figura 12(b)), na regido de atividade, entre os pontos 1 e 2,
apresentam comportamento semelhante aos demais metais. Porem, com o aumento do poder
oxidante da solugédo ocorre uma grande reducdo na taxa de corrosdo. Na regido de passividade,
entre os pontos 3 e 4, mesmo com 0 aumento do poder oxidante da solugdo ndo ha aumento na
taxa de corrosdo. Na regido de transpassividade, apenas a partir do ponto 4, a taxa de corroséo
aumenta novamente com a o aumento do poder oxidante da solugdo %,

Portanto, o cromo € o elemento de liga que torna o aco inoxidavel, principal responsavel
por sua resisténcia a corrosdo em meios agressivos e permite a inexisténcia de manchas em sua
superficie %. O cromo é também considerado alfagénico por ser responsavel pela estabilizacéo
da ferrita. O cromo induz o encolhimento da regido da fase austenita e aumenta a regido da fase
ferritica. Para composicdes com alto teor de cromo e muito baixo carbono, a ferrita esta presente
como uma fase Unica até a temperatura solidus .

Os processos corrosivos que afetam o aco inoxidavel estdo relacionados a danos
permanentes no seu filme passivo, seja por colapso completo ou local. O ambiente quimico,
pH, temperatura, acabamento de superficie, design de produto, método de fabricacéo,
contaminantes e procedimentos de manutencdo afetam o comportamento de corrosdo de aco

inoxidavel e o tipo de corrosdo, que pode ocorrer %67,
3.3.1 Classificacdo dos acos inoxidaveis

Os acos inoxidaveis sdo classificados de acordo com a sua microestrutura cristalina e
mecanismo de endurecimento como acos inoxidaveis ferriticos, acos inoxidaveis martensiticos
e acos inoxidaveis austeniticos 2.

Os acos inoxidaveis ferriticos contém teores de até 30% de cromo e menos de 0,12% de
carbono em sua composicdo massica. Esses acos possuem estrutura cristalina cubica de corpo
centrado e apresentam boa resisténcia mecanica devido ao endurecimento por deformagéo 2.
Além disso, sdo0 magnéticos, ndo podem ser tratados termicamente, possuem excelente
resisténcia a corrosdo e conformabilidade moderada. Sdo utilizados principalmente em sistemas
de exaustdo de carros, correntes transportadoras, utensilios de cozinha, caldeiras,
eletrodomésticos, guarnicdes, lougas, aquecimento, tanques de dgua quente e tubos 22,

Para 0s acos inoxidaveis martensiticos o teor massico de cromo varia entre 10,5% e
17%, enquanto para o carbono essa variacao fica 0,1% e 1,0%. A partir dessa composicao
obtém-se martensita com durezas variaveis, boa resisténcia mecéanica e a corrosdo. A sua

estrutura cristalina € a tetragonal de corpo centrado e as suas propriedades tornam essas ligas
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atraentes para a fabricagcéo de ferramentas de corte de alta qualidade, rolamentos de esferas
valvulas, molas, entre outros produtos 2.

Ja os acos inoxidaveis austeniticos apresentam teor massico de carbono compreendido
entre 0,015% e 0,10%, de cromo entre 16% e 21%, de niquel entre 6% e 26% e 0% a 7% de
molibdénio. Esses acos possuem excelente ductilidade, soldabilidade, conformabilidade e
resisténcia a corrosdo, a sua estrutura cristalina é a cubica de faces centradas. A resisténcia
mecanica é obtida pelo endurecimento por solucéao sélida, que pode ser aumentada pelo trabalho
a frio. O niquel atua como estabilizador da austenita, pois aumenta o campo de austenita
praticamente eliminando a ferrita de ligas Fe-Cr-C. Se o teor massico de carbono estiver abaixo
de 0,03%, os carbonetos ndo se formam e o aco é constituido de austenita & temperatura
ambiente 1.

As ligas dos acos inoxidaveis austeniticos ndo podem ser endurecidas por tratamento
térmico. S8o também ligas ndo magnéticas, o que pode ser uma vantagem para muitas
aplicacdes, como as proteses endovasculares (stents) fabricadas com acos inoxidaveis do tipo
AISI 316L%. Dentre os produtos obtidos estdo os destinados ao mercado de biomateriais,
caldeiras, aeronautica, componentes eletrénicos, equipamentos ferroviarios, tubos, tanques
quimicos e tonéis de alimentos, aplicagdes maritimas e contéineres 22,

A partir dessa terceira classe apresentada sdo derivados 0s agos austeniticos com
manganés, sdo 0s acos ao cromo manganés, com teor massico de niquel inferior a 5%. Esses
acos sdo utilizados principalmente na fabricacdo de tanques de asfalto, tubos, recipientes de
alimentos, silos, correntes transportadoras e solas de seguranca; e também o0s acos austeno-
ferriticos conhecidos como duplex, com teor massico entre 0% e 4% de molibdénio, 1% a 7%
de niquel, 21% a 26% de cromo e 0,02% de carbono. Os acos duplex sdo utilizados
principalmente nas industrias do petroleo, gas, papel e celulose, setores de dessalinizacéo,

quimica .
3.3.2 Sistema ternéario Fe-Cr-Ni

O diagrama de equilibrio ternario Fe-Cr-Ni é o diagrama basico de referéncia para os

acos inoxidaveis, a sua vista tridimensional & mostrada na Figura 13.
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Figura 13 - Vista tridimensional do diagrama de equilibrio ternario Fe-Cr-Ni.
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Fonte: Referéncia 2.

Além do elemento ferro, o cromo é adicionado ao sistema para aumentar a resisténcia a
corrosdo das ligas, enquanto o niquel atua como estabilizante da austenita 2>%5. No sistema
ternario Fe-Cr-Ni, estdo presentes as trés fases solidas encontradas com maior frequéncia nos
acos inoxidaveis: austenita (y), ferrita (8) e sigma (o), essa Ultima, fase intermetalica, cujo
intervalo de composicdo aumenta conforme a temperatura estd abaixo de aproximadamente
900°C %,

A fase formada varia de acordo com a temperatura e composicdo massica dos elementos
do sistema. Além disso, outros elementos de liga presentes na composi¢do quimica do aco,
ainda que em pequenos teores, podem alterar de forma significativa as regides de estabilidade
das fases nos diagramas de equilibrio 2. S3o quatro os modos de solidificacio identificados
para esses agos 262°,

e Mecanismo 1: Liquido— Liquido + 6 — o
e Mecanismo 2: Liquido— Liquido + 8 — Liquido +d+y — 0 +vy
e Mecanismo 3: Liquido— Liquido +y — Liquido +y+ 6 — y+
e Mecanismo 4: Liquido— Liquido +y — v
As ligas do sistema ternario Fe-Cr-Ni apresentam em sua composi¢cdo quimica

elementos que estabilizam a ferrita (CCC) e elementos que estabilizam a austenita (CFC) 2°.
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Logo, existem expressdes cromo e niquel equivalentes, que agrupam esses elementos de acordo
com seu caréter ferritizante ou austenitizante, a fim de avaliar o efeito na estrutura obtida apos
a solidificacdo.

A razdo entre as expressdes cromo e niquel é utilizada para prever o modo de
solidificac@o dos acos inoxidaveis austeniticos. O valor resultante dessas expressdes pode variar
devido a divergéncia nas expressdes utilizadas para célculo dos valores de cromo equivalente
(Creq) e niquel equivalente (Nieq). A estabilizacdo das fases austenita e ferrita de acordo com
o estudo realizado por Suutala et al. (1980), segue a seguinte relagdo Creq/Nieq 25 28 29:%0:

e Creg/ Nieq < 1,5: Austenita como fase primaria na solidificacdo, para relagcdes Creq/
Nieq mais altas poderia ocorrer a formacéo de ferrita ao final da solidificacéo.

e Creqg/ Nieq > 1,5: Solidificagdo teria inicio com a formacéo de ferrita.

e Creq/ Nieq entre 1,5 e 2,0: Transicdo para a austenita ainda durante a solidificacao.

e Creq/ Nieg > 2,0: Solidificacdo se encerraria com a formacdo de ferrita, havendo a

formacéo de austenita somente no estado solido.

A fase ferrita 0 estd presente na microestrutura da maioria dos acos inoxidaveis
austeniticos apos a solidificacdo ou apoOs exposicdo a temperaturas acima de 1100°C. Para
temperaturas de envelhecimento ou servico abaixo da temperatura de 900°C, a ferrita se
decompde em austenita e fases intermetélicas. No estado solido, a ferrita remanescente do
processo de solidificacdo pode sofrer as seguintes transformacdes 25 2°:
® 0 — y + O: crescimento da austenita para a ferrita remanescente do processo de

solidificacdo, pode ocorrer a estabilizacdo da ferrita devido a segregacdo de elementos
ferritizantes para esta fase durante a transformagéo no estado solido.

e O — vy + carbonetos: No resfriamento, a partir de uma reagdo eutetdide, a ferrita pode
se decompor em austenita e carbonetos. A formacdo inicial da austenita promove a
concentracdo de elementos ferritizantes como o Cr, W e Mo, elementos fortes
formadores de carbonetos.

e 0 — v+ o: Os elementos Cr, Mo e W também sdo promotores de fase sigma, uma vez

que essas regides estejam empobrecidas de carbono e niquel, a formacéo de fase sigma

é favorecida frente a formacdao de carbonetos.
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3.3.3 Formacdo de fases secundérias e precipitados no sistema ternario Fe-Cr-Ni
3.3.3.1 Carbonetos

Os principais carbonetos encontrados nos acos inoxidaveis austeniticos sdo: MC, MeC,
M23Cs € M7Cs, apresentados em ordem decrescente de estabilidade termodindmica. Os
carbonetos MC (M = Ti, Zr, Hf, V, Nb e Ta; estruturas cubicas de face centrada) apresentam
comumente, estabilidade menor que os nitretos e sulfetos correspondentes, a sua solubilidade
na matriz é maior e podem ser dissolvidos parcialmente em tratamentos térmicos posteriores de
solubilizacdo. Quando presentes como carbonetos primarios, sdo grosseiros, incoerentes, e tém
pequeno efeito nas propriedades mecanicas do ago 262731,

Os precipitados secundarios MC sdo finos e precipitam preferencialmente em
discordancias presentes nos defeitos de empilhamento no interior dos grdos e tém efeitos
significativos nas propriedades mecéanicas e de corrosdo. Embora as diferencas de parametros
de rede entre a austenita (aproximadamente 3,6A) e os carbonetos MC (aproximadamente 4A)
estejam acima de 10%, sdo encontradas frequentemente relagdes de orientacéo entre as duas
fases. Presentes em pequena quantidade ou ausentes nos agos inoxidaveis austeniticos, os
carbonetos do tipo MsC (M = Fe, Mo, Nb, Cr, Si; CFC) possuem estrutura cristalina do tipo
CFC e séo encontrados em acos principalmente ligados com Mo e W 26:27,

A exposicéo dos agos inoxidaveis austeniticos a temperaturas entre 700°C e 1050°C
leva a precipitacéo de carbonetos secundarios finos dispersos na matriz delineando a estrutura
dendritica formada. Os carbonetos formados sdo do tipo M23Cs (M= Cr, Fe, Mo; CFC) e
precipitam sucessivamente em contornos de graos, de macla, inclusdes e posteriormente no
interior dos grdos em discordancias e defeitos de empilhamento 2627

A historia térmica do aco afeta consideravelmente a composicdo quimica dos
carbonetos. Tanto em acos estabilizados quanto em a¢os ndo estabilizados ocorre dissolucdo de
carbonetos para tempos longos de envelhecimento, dando lugar para fases intermetalicas mais
estaveis como Sigma, Qui e fase de Laves (intermetalicas). Os carbonetos sé@o geralmente
indesejaveis nos acgos inoxidaveis austeniticos por favorecerem a ocorréncia de corrosao
intergranular. Entretanto, trabalhos da literatura mostraram que 0 M23Ce tem efeito positivo na
ductilidade em fluéncia, por dificultar o escorregamento de contornos de grdo em altas

temperaturas 262732,
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3.3.3.2 Fases intermetalicas

As fases intermetélicas Sigma (o), Qui () e fase de Laves (n) sdo observadas com
frequéncia em acos inoxidaveis austeniticos. Sdo fases que competem entre si durante a
precipitacao. A fase o, assim como a fase y, fragiliza o material e empobrece a matriz em Cr,
Mo, Ti, Nb e V, sendo ambas indesejadas para essas ligas 2. A perda de ductilidade, tenacidade
e resisténcia a corrosdo também sdo consequéncias indesejaveis da precipitacdo de fases
proveniente da fase austenitica. Ao contrario da fase sigma, a precipitacéo das fases Qui e Laves
sdo favorecidas em acos com teores de C e de Mo mais altos, devido a maior solubilidade desses
elementos nessas fases 32 &,

A fase sigma apresenta estrutura tetragonal de corpo centrado, a sua cinética de
precipitacdo € lenta, devido a dificuldade de nucleacéo e crescimento. A sua nucleacdo ocorre
de modo incoerente com a matriz em locais de alta energia, tais como juncgoes triplas de gréos,
contornos de grdo e em contornos de macla. Enquanto o seu crescimento depende da
difusividade dos elementos substitucionais, geralmente baixa. Uma vez que a fase sigma nao
dissolve elementos intersticiais (C, B e N), ha a necessidade do empobrecimento prévio desses
elementos na matriz por meio da precipitacdo de carbonetos e boretos, para sua posterior
precipitacio 2627,

A composi¢do quimica da fase y é semelhante a composi¢do quimica da fase o, no
entanto, a fase y pode dissolver elementos intersticiais como o carbono. Além disso, a fase y
apresenta-se com diversas morfologias e nucleacdo coerente com a matriz. As fases n que
ocorrem frequentemente nos acos inoxidaveis austeniticos sdo hexagonais do tipo MgZna,
sendo as mais frequentes FeaMo, Fe>Ti, Fe2Nb ou uma mistura delas. Geralmente, essa fase é
estavel abaixo de 850°C, mas sua estabilidade depende fortemente dos teores de Mo, Nb e Ti.

Esta fase pode ser coerente com a matriz e causar consideravel endurecimento por precipitacéo
26,27, 32

3.3.3.3 Martensita induzida por deformacéo pléstica

A transformacdo da fase austenita para a fase martensita ocorre em consequéncia de
uma forga motriz quimica, de duas formas: no resfriamento brusco (nos agos inoxidaveis, de
1050°C a 1100°C), seguindo a temperatura de inicio de transformacdo martensitica sob
resfriamento; ou pela deformacdo plastica do material, onde a variacdo de energia interna

proporcionada pelo processo induz a transformacéo de fases *°.
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Este estudo tem énfase na transformagdo martensitica induzida por deformagdo. A
tensdo externa induzida pela deformacéo pléastica se manifesta como uma forga motriz mecénica
que auxilia a for¢ca motriz quimica, que por si s6, ndo seria capaz de iniciar a transformacao em
condicdes ambiente. Apds iniciada, a transformacéo continua enquanto a tensdao mecéanica for
suficiente para gerar forca motriz quimica para nucleacdo da martensita e para a barreira
energética de ativagdo da transformacéo de fases ser ultrapassada % 1.

Além disso, a transformacdo martensitica induzida por deformacao inicia-se quando a
tensdo critica aplicada é igual ao limite de escoamento da austenita. A partir desse limite, a
austenita é deformada e a nucleacéo da martensita é induzida por deformacéo %°. A deformacéo
eleva a concentracdo de imperfeigdes cristalinas na austenita e aumenta a quantidade de
discordancias, gerando os sitios de transformacdo martensitica. Essa transformacdo €
responsavel pelas elevadas taxas de encruamento dos acos com efeito TRIP (Trasformation
Induced Plasticity), retarda a estriccdo e garante maiores valores de alongamento uniforme 373,
Na Figura 14 € exibida a representacdo esquematica da deformacdo microestrutural associada

a formacéo da martensita.

Figura 14 - Representacéo da deformacdo associada a formagdo da martensita.
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Fonte: Referéncias 3%,

O efeito da plasticidade induzida por transformagéo corresponde a condicéo gerada pela
plasticidade induzida por transformacdo de fases nos agos. Como dito anteriormente, o
fendmeno ocorre quando, por meio da energia disponibilizada pelo trabalho mecanico sobre o
material, a austenita retida é transformada em martensita. Essa transformacé&o foi descrita por

Zackay et al. (1967), a partir de agos inoxidaveis austeniticos. Os pesquisadores verificaram a
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transformacéo da austenita para martensita durante a deformacéo a frio e a denominou como
efeito TRIP %5657 Na Figura 15 ¢ apresentado um exemplo do efeito TRIP durante o ensaio

de tracéo.
Figura 15 - Efeito TRIP durante o teste de trag&o.
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Fonte: Referéncias %6 %8,

No que diz respeito & microestrutura, a martensita induzida por deformacéo nucleia-se
nas interseccdes de bandas de cisalhamento, maclas mecéanicas de deformacdo ou densos
agrupamentos de falhas de empilhamento gerados. Em alguns casos ha também as maclas
térmicas provocadas pelo tratamento térmico de fases com estrutura cubica de face centrada,
como a austenita 3 &

A transformacao de austenita retida em martensita é proporcional a deformacao plastica
sofrida pelo material. O efeito TRIP eleva a resisténcia mecanica e a dureza do aco, tornando-
0 capaz de suportar maiores esforcos mecanicos %8 ° 8, Entretanto, apesar das melhorias nas
propriedades mecénicas do material, a nova fase formada pode diminuir a sua resisténcia a
corroséo pela introducéo de caracteristicas ferromagnéticas no material 2 6% 62,

Durante a deformacao plastica dos acos inoxidaveis austeniticos, a sua baixa energia de
falha de empilhamento e o seu alto coeficiente de encruamento propiciam a formacao de duas
fases martensiticas:

I. Martensita alfa linha (a’): apresenta estrutura cristalina cibica de corpo centrado, ¢
ferromagnética e a sua morfologia é em forma de ripas.
Ii. Martensita épsilon (g): apresenta estrutura cristalina hexagonal compacta, ¢ paramagnética e
possui morfologia com formato de placas 2627,
A martensita ¢ geralmente possui maior resisténcia mecanica e propriedades magnéticas

superiores a martensita a’ do tipo CCC %. Para baixos niveis de deformagio a martensita € é



43

predominante em relacdo a martensita a’. No processo de deformagdo, quando a quantidade de
martensita o’ aumenta continuamente com o grau de deformacgao, a quantidade de martensita ¢

alcanca seu limite méaximo e decai, sugerindo uma sequéncia de transformagdoy — & — o’ 2®

33.

A transformagdo y — o’ também pode ocorrer diretamente, sem a necessidade da fase
intermedidria €, comportamento influenciado pela temperatura de deformacao. A transformagao
martensitica ocorre de forma adifusional, ou seja, o produto da transformacao possui a mesma
composicdo quimica que a matriz %, Além disso, ocorre de maneira militar com o
deslocamento coordenado dos atomos em distancias menores que os parametros de rede, através

do um mecanismo de cisalnamento, Figura 16 % %,

Figura 16 - Deslocamento "militar" durante transformacdo austenita/ martensita.

() ) X )

Fonte: Referéncia °°.

Além da dependéncia com o grau e taxa de deformacdo, a quantidade de martensita
formada depende, ainda, da temperatura de operacio e da composi¢do quimica dos agos %.
Quanto ao tamanho de grdo, em graos mais grossos a martensita € age como intermedidria da
martensita o’ enquanto, em graos finos, a martensita o’ estaria preferencialmente ligada com
eventos nos contornos de grdos austeniticos 33 &,

A tendéncia para a formacdo da martensita induzida por deformacdo em acos
inoxidaveis austeniticos diminui com o aumento do niquel equivalente, da energia de defeito
de empilhamento (EDE) e da temperatura de deformacéo. No entanto, o efeito € inverso quando

ocorre 0 aumento do cromo equivalente, do grau e da velocidade da deformagéo 3. O formato
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da martensita varia de acordo com o seu teor de carbono na forma de ripas ou agulhas, como
representado na Figura 17. A morfologia em ripas € comum quando o teor massico de carbono
da martensita é inferior a 0,6%, j& a morfologia em agulhas ou placas ¢ mais comum quando o
teor de carbono é superior a 1,0%. Nos casos em que o teor massico de carbono esté entre 0,6%

e 1,0% ¢é possivel observar os dois tipos de morfologias 3+,

Figura 17 - Morfologias usuais da martensita: em ripas e em agulhas.
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Fonte: Referéncia .

O tratamento térmico de recozimento pode ser Util na reversdo da fase martensitica
induzida para a fase austenitica (o> — 7). Em geral, essa reversdo ocorre abaixo da temperatura
de recristalizacdo e durante curtos periodos. Estudos mostraram que a temperatura para reversao
de 50% da martensita o’ € de 550 + 20°C, abaixo da temperatura de recristalizacdo. Para que
ocorra a completa reversdo da martensita o’ sdo necessarias temperaturas na faixa de 750°C.
As temperaturas de inicio e término da reversdo podem ser afetadas pela composi¢édo do ago e
pelo percentual de deformacio, aumentando com a reducdo da deformagcéo 328,

A reversao da fase martensita o’ durante o recozimento varia em funcdo da deformacao
prévia e da relacdo dos teores de Ni/Cr. Ela pode acontecer pelo mecanismo de cisalhamento
atérmico ou pelo mecanismo difusional isotérmico. O mecanismo de cisalhamento atérmico é
decorrente do movimento coordenado dos atomos, a austenita revertida preserva uma alta
densidade de discordancias proveniente da martensita o’. Ja o mecanismo difusional isotérmico
ou controlado, ocorre pelo rearranjo dos atomos na ordem de longo alcance. A fase austenitica
nucleia aleatoriamente em forma de embrides nas interfaces a’- y e/ou o’- o’ e, a medida que o

tratamento térmico transcorre, esses nucleos crescem 32 &,

3.4 Aco inoxidavel austenitico AISI 316L

O aco inoxidavel austenitico AISI 316L é padronizado pela norma americana Instituto

Americano de Ferro e Ago (AISI). Neste caso em especifico, a letra “L” da sigla é para
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especificar que esse aco apresenta baixo teor de carbono em sua composicdo. Pela norma
Instituto Alem&o de Normalizacao e.V. (DIN) é conhecido como DIN 1.4404. Pelo Sistema de
Numeracdo Unificado (UNS) da Sociedade de Engenheiros Automotivos (SAE) / Sociedade
Americana de Testes e Materiais (ASTM) recebe a sigla UNS S31673 e pela ASTM ¢é
denominado como ASTM F138 2.

Essa liga austenitica difere-se pela proporcdo dos elementos de liga cromo-niquel e
molibdénio em sua composicdo. Esses elementos sao 0s principais responsaveis por sua elevada
resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo. O aco AISI 316L apresenta excelente tenacidade
em baixas temperaturas, uma vez que ndo possui temperatura de transicdo fragil-ductil.
Entretanto, os altos teores de niquel e cromo elevam seu o custo razoavelmente. As suas

propriedades mecanicas sdo indicadas na Tabela 2.

Tabela 2 - Propriedades mecénicas do ago AlISI 316L.

Propriedade mecanicas do aco AISI 316L

Resisténcia a Tragdo 81x103PSI - 560 MPa
Limite de Escoamento 42x10%PSI - 290 MPa
Alongamento 50%
Reduco em Area 65
Dureza Rockwell 79
Dureza Brinell 145
Médulo de Elasticidade PSI — tracdo™ 28x108PSI - 193 GPa
Modulo de Elasticidade PSI — torgdo* 12,5x106PSI - 86,2 GPa

*N&o Temperavel.

Fonte: Adaptado da referéncia °.

Além disso, 0 aco inoxidavel austenitico AISI 316L é um aco ndo-temperavel e ndo-
magnético. Possui boa resisténcia a oxidacdo até a temperatura de 875°C e resisténcia a
corrosdo intercristalina até a temperatura de 300°C. Apresenta também, boa conformabilidade
a frio, embora exija maiores esforgcos de conformacao do que os acos ndo ligados. Devido aos
mecanismos de maclacdo térmica da austenita e a transformacdo martensitica induzida por
deformacdo, no encruado. No estado solubilizado pode apresentar leve magnetismo que

aumenta em func&o do grau de deformagéo a frio °.
3.4.1 Composicao quimica do a¢o inoxidavel austenitico AISI 316L

O aco inoxidavel austenitico AISI 316L ou ASTM F138 possui em sua composi¢ao

guimica os elementos carbono, manganés, silicio, cromo, niquel, enxofre, fésforo e molibdénio
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nas proporgOes indicadas na Tabela 3. Conforme a norma ASTM F138, agcos com essa
composicao tém sido empregado com sucesso em aplicagdes de implantes humanos em contato

com tecidos moles e 0sso0s .

Tabela 3 - Composicdo massica do agco AlISI 316L.

Elemento Teor
Carbono C Maximo 0,03%
Manganés Mn Maximo 2,0%
Silicio Si Maximo 1,0%
Cromo Cr - 16 a 18%
Niquel Ni - 10 a 14%
Enxofre S Méximo 0,03%
Faosforo P Méximo 0,045%
Molibdénio Mo - 2a3%

Fonte: Referéncia .

O baixo teor massico de carbono, maximo de 0,030%, evita o fendmeno metallrgico de
sensitizacdo. Fenbmeno no qual, o aquecimento da liga em temperaturas de 400°C a 800°C,
provoca a precipitacdo dos carbonetos de cromo nos contornos de grdo em vez de se
precipitarem no interior dos gréos. Esse fendbmeno empobrece os teores de cromo dos contornos
de gréo e torna 0 material vulneravel a corroséo 2* %2, Os demais elementos constituintes do ago
inoxidavel austenitico AISI 316L atuam do seguinte modo %27 28;

1. Manganés: contrabalanca a fragilidade devida ao enxofre e aumenta a endurecibilidade;
2. Silicio: atua como desoxidante, aumenta a resisténcia a oxidacao, a endurecibilidade e

a resisténcia do aco;

3. Cromo: aumenta a resisténcia a corrosao e a oxidacdo, a endurecibilidade e melhora a
resisténcia do aco em altas temperaturas;

4. Niquel: aumenta a resisténcia mecanica e estabiliza a estrutura austenitica do ferro-
cromo;

5. Fdésforo: aumenta a resisténcia do aco, a resisténcia a corrosdo e a sua usinabilidade.

6. Molibdénio: eleva a sua resisténcia mecénica, além de aumentar a resisténcia da camada
de passivacao do aco ao ataque corrosivo em meios clorados e ndo oxidantes, produz
maior profundidade de endurecimento, contrabalanca a tendéncia a fragilidade de

revenido, eleva a resisténcia a dureza, a abrasdo e a fluéncia a quente;
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3.4.2 Aplicacgoes e utilizacdo do ago inoxidavel austenitico AISI 316L como biomaterial

Além da aplicabilidade como biomaterial, que é o enfoque de utilizacdo do ago AISI
316L neste trabalho, ele € indicado ainda, principalmente para a fabricacdo de produtos que
exigem alta resisténcia a corrosdo. Dentre esses produtos, destacam-se véalvulas, tubos,
equipamentos hospitalares e farmacéuticos, pecas para a industria quimica, petrolifera, téxtil,
alimenticia, frigorifica e tintas 2’

Devido a sua boa resisténcia a corrosdo ele é indicado para a utilizagdo em ambientes
onde exista o0 ataque de substancias corrosivas, tais como acidos sulfaricos, acidos sulfurosos,
banhos clorados, soluc@es alcalinas, solugdes salinas. Geralmente o aco AISI 316L é fornecido
no formato de barras laminadas descascadas, trefiladas, retificadas, barras forjadas torneadas e
arames trefilados 2’

Como biomaterial, o ago inoxidavel AISI 316L ¢ utilizado como dispositivos
ortopédicos, principalmente para a fixacdo de fraturas e também em instrumentos cirdrgicos, a

Figura 18 mostra alguns exemplos dessas aplicagdes 43 44 45 46,47,

Figura 18 - 1: Haste Intramedular; 2: Protese de quadril; 3:Fixador externo; 4: Haste intramedular para tibia.

Sty Q B

Fonte: Referéncias 19 101,

Mesmo apresentando boas propriedades mecanicas e elevada resisténcia a corrosdo,
alguns fatores indesejados exigem atencdo na utilizacdo do ago AISI 316L como biomaterial.
Entre esses fatores, estdo o fato de que, uma vez no organismo humano, apesar da boa
resisténcia & corrosdo, ainda ficam sujeitos a corrosdo por pites e por frestas 2°. Alguns autores
afirmam que a liberacdo do elemento niquel pode ocasionar rea¢Ges indesejadas por ser toxico

ao organismo em elevadas concentragdes %%,
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Nesse sentido, o nitrogénio é um possivel substituto por possuir consideravel
capacidade de estabilizar a forma austenitica. A liga 316LN, por exemplo, contém de 0,10% a
0,16% de nitrogénio e apresenta superior resisténcia ao desgaste, a corrosao e boa ductilidade
210 aco inoxidavel ASTM F1314 é outro exemplo, possui alto teor de nitrogénio e adicéo
controlada de nidbio, é indicado para fabricagdo de implantes ortopédicos de alto desempenho,
com aplicacdes mais severas de fadiga e tempo de permanéncia no interior do corpo humano
6, Qutra vertente de estudos avalia 0 melhor desempenho do ago AISI 316L por meio de
revestimentos com carbeto de silicio e hidroxiapatita, grafeno, nanotubos de carbono e a
quitosana 44 45 4647,

Ainda assim, o aco inoxidavel AISI 316L é utilizado, visando principalmente em médio
prazo, um bom desempenho no ambiente altamente agressivo que € o organismo humano, cujos
fluidos, ricos em cloreto de sddio, estimulam a corrosdo. A longo prazo a corrosao pode reduzir
a biocompatibilidade, provocar rejeicdo, e levar o implante a soltar dentro do organismo ou
sofrer uma fratura 2. A norma 1SO 5832-1: 2016 - Implantes para cirurgia - Materiais metalicos
- Parte 1: Aco inoxidavel forjado, especifica as caracteristicas e os metodos de teste
correspondentes para aco inoxidavel forjado para uso na fabricacdo de implantes cirargicos.

Mesmo com a possibilidade dos efeitos indesejados citados, é importante ressaltar que
de acordo com a norma ASTM F138 experiéncias clinicas de longo prazo mostraram niveis
aceitaveis de resposta bioldgica na utilizacdo desse ago em aplicagBes apropriadas "8, Segundo
a norma ISO 5832-1: 2016, a microestrutura de acos AISI 3XX destinados a aplicacdes como
biomateriais devem ser constituidos apenas pela fase austenitica. A norma citada especifica que
a 0 aco deve ser isento da presenga da ferrita delta, fases chi ou sigma, essas podem
comprometer o0 seu uso como biomaterial. Ademais, 0 aco ndo deve apresentar inclusées nao
metalicas como: sulfetos, aluminatos, silicatos e o0xidos globulares. Estas inclusdes podem

aumentar a susceptibilidade & ocorréncia de corrosdo localizada °.
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4. MATERIAIS E METODOS

Este trabalho possui carater experimental, 0 seu embasamento tedrico constitui-se na
revisdo bibliogréfica referente ao tema, para posterior caracterizagcdo das amostras do aco o
AISI 316L. Os procedimentos adotados para o cumprimento dos objetivos propostos sdo
dispostos nos topicos seguintes. As amostras do aco AISI 316L foram conformadas por
laminacdo a frio e cortadas por eletroeroséo a fio para realizacdo das caracterizagdes mecanicas,

eletroquimicas, morfoldgicas, magnéticas, cristalogréficas, bioldgicas e térmicas.

4.1 Materiais

As amostras do aco AISI 316L utilizadas neste trabalho foram cedidas pela empresa
Aperam. Inicialmente, as amostras passaram pelo corte por eletroerosdo a fio, assumindo a
formas apresentada na Figura 19, dimens6es aproximadas de (25 mm x 110 mm x 3,9 mm) para

posterior conformagdo mecanica por laminagéo a frio.

Figura 19 - Amostras do aco AlISI 316L como recebidas ap6s o primeiro corte.

25 mm

Fonte: Autor.

4.2 Procedimento experimental

O fluxograma da Figura 20 mostra a sequéncia de trabalho com as caracterizagdes
realizadas e a quantidade de medigdes realizadas nas analises mecénicas e magnéticas para
obtencdo da média aritmética (x) amostral.

Ap0s o primeiro corte, as amostras foram laminadas a frio e em seguida foram cortadas
novamente por eletroerosao a fio para realizacdo dos ensaios de tragdo, microdureza na escala
Vickers, polarizagdo potenciodindmica, anélises de microscopia Optica, microscopia eletronica
de varredura, ferritoscopia, difracdo de raios X, citotoxicidade e tratamento térmico. Os gréaficos
apresentados foram tratados no software OriginPro 8™ e os ensaios seguiram as normas de

referéncia indicadas nos tépicos seguintes.
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Figura 20 - Fluxograma dos procedimentos realizados.

\ Aco AISI 316L recebido
‘ | — Tracio: (X de 3) |
Eletroerosio a fio —  Microdureza Vickers: (xde5) |
Laminalin a friu‘ —|  Polarizago potenciodinimica |
— Tm | Caracterizagoes | [ Microscopia optica |
| Eletroerosio a fio ] | Microscopia eletrénica de varredura |
l —{ Ferritoscopia: (% de 10) ]

|

lem=lem — Difratometria de raios X |
= Citotoxicidade |
—{ Tratamento térmico de reversio |

*  Microdureza Vickers (% de 3)

*  Ferritoscopia: (x de 3)

Fonte: Autor.

4.2.1 Laminacdo a frio das amostras

As amostras do aco AISI 316L foram laminadas a frio no laminador duo reversivel,
modelo L. E. 200 no laboratdrio de processos de fabricacdo da Unifei - Campus Itabira. A
velocidade do ensaio foi de 6,05 m/s, o cilindro utilizado possui 120 mm de diametro. A
laminacdo das amostras foi realizada em baixa velocidade a fim de dar tempo para que a
transformacdo de fase induzida pela deformagdo mecanica ocorresse sem gerar 0
superaguecimento das amostras.

Inicialmente foi realizada a limpeza dos cilindros do laminador com alcool etilico 70%
em volume a fim de evitar a contaminagcdo por residuos de outros ensaios realizados na
maquina. As medidas do comprimento inicial, comprimento final, e do alongamento sofrido a
partir da deformagéo em 10%, 20%, e 30% s&o mostrados na Tabela 4. A reducéo de espessura
final desejada de 10%, 20% e 30% para as amostras foi obtida com base na equacdo de

deformacéo de engenharia (equacio 1) onde °:

¢: deformacéo de engenharia
Al variagdo do comprimento

lo: comprimento original
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li: comprimento instantaneo
Al li-lo

€ = =
lo lo @

Tabela 4 - Variacdo do comprimento das amostras na laminacéo a frio.

lo li &

Amostra (mm) (mm) (%)
10% 3,90 3,51 10
20% 3,90 3,08 20
30% 3,90 2,73 30

Fonte: Autor.

A Figura 21 mostra parte do processo de laminagdo das amostras, foram realizadas 2, 4
e 5 passagens pelos cilindros, para as amostras com 10%, 20% e 30% de reducéo de espessura
respectivamente, até que o comprimento final desejado fosse alcangado para cada uma delas.

Figura 21 - Laminagdo das amostras do aco AlSI 316L.

T
L .

VTR (b s—— | | |} |

Fonte: Autor.

O aspecto final das amostras apos a laminagdo é mostrado na Figura 22. As amostras
com maior percentual de redugdo de espessura apresentaram maior alongamento, com uma
maior deformacdo no comprimento que na largura, como esperado para uma conformacdo a

frio por laminagc&o 3.
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Figura 22 - Amostras do aco AlISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de deformag&o por laminagdo a
frio.

25 mm

Fonte: Autor.

Para realizacdo das analises eletroquimica, morfologica, magnética e cristalogréfica, as
amostras passaram pelo corte eletroerosao a fio assumindo dimensdes aproximadas de 1 cm x

1cm.

4.2.2 Tragdo

A analise da resisténcia a tracdo das amostras foi realizada para averiguar o
comportamento mecanico das amostras ap6s a laminacéo a frio em comparagdo com 0 aco como
AISI 316L como recebido. O ensaio de tracdo foi feito em concordancia com a norma ASTM
E8M - Métodos de teste padréo para teste de tensdo de materiais metalicos, as dimens@es das

amostras (Figura 23) cortadas por eletroerosdo a fio estdo indicadas na Tabela 5.

Figura 23 - Amostras do aco AISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de deformacéo por laminacéo a
frio para o ensaio de tracéo.
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Tabela 5 - Dimensdes do corpo de prova para o ensaio de tragéo.

—— ’ ]

w Al
N

R
I L

- D

LO -

Item Dimensdes (mm)
G 50

W 125+0,2
T Espessura do material
R 12,5

LO 300
D 57

WO 10,00+ 0,75

Fonte: Adaptado das referéncias % 19,

O ensaio de tracdo foi executado na maquina INSTRON modelo EMIC 23-1000 com
suporte de carga maxima de até 100 KN. A taxa de deformacéo do ensaio foi de 5 milimetros
por minuto. Os resultados apresentados no tépico 5.1 representam o valor médio de trés ensaios
de tracdo realizados para cada uma das amostras com 0%, 10%, 20% e 30% de reducdo de
espessura. O programa bluehill 3, acoplado a méaquina universal de tracdo forneceu os valores
de limite de escoamento, limite de resisténcia a tracdo e o modo elastico apresentados. O ensaio

foi feito no laboratdrio de ensaios mecéanicos da Unifei - Campus Itabira.

4.2.3 Microdureza Vickers

A microdureza Vickers de baixa forca das amostras foi medida em conformidade com
a norma ASTM E 92:17 métodos de teste padrdo para dureza Vickers de materiais metalicos.
Para as medigdes da dureza foi utilizado o microdurémetro WILSON modelo 402 MVD do
laboratdrio de metalografia da Unifei - Campus Itabira. A carga utilizada no ensaio foi de 0,300
kgf por 10 segundos, para cada amostra foram feitas cinco medi¢des a fim de ser obtida a média

aritmética das amostras.

4.2.4 Polarizagéo potenciodinamica

O comportamento eletroquimico e potencial de pite das amostras do aco AISI 316L
como recebido, com 10%, 20% e 30% de deformacdo foi avaliado por meio do ensaio de

polarizacdo potenciodindmica. Realizado no laboratério de metalografia da Unifei - Campus
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Itabira, 0 equipamento utilizado para a sua realizacéo foi o Potentiostat EmStat 3 (Palm Sens™)
conforme a Norma ASTM G108-94/2015, de acordo com o esquema apresentado na Figura 24
70

Figura 24 - Esquema simplificado da célula de trés eletrodos utilizada no ensaio de polarizagdo
potenciodindmica.
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Fonte: Adaptado referéncia 1L

Realizado em condi¢fes de temperatura ambiente, a taxa de varredura do ensaio foi de
1,67 mV/s e com um acréscimo de potencial de 5 mV. Para cada uma das amostras foi realizada
uma varredura do ensaio de polarizacdo potenciodindmica. O Potentiostat EmStat modo
corrosdo forneceu os dados da varredura, a Figura 25 mostra as amostras apds o ensaio de
polarizacdo potenciodinamica.

Figura 25 - Amostras do aco AISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de deformac&o por laminacéao a
frio respectivamente, ap6s a polarizacdo potenciodinamica.

Fonte: Autor.

A técnica de extrapolacdo de Tafel foi utilizada para obter a densidade de corrente de
corrosdo e potencial de corrente de corrosdo experimental. A regido de quebra da camada
passiva, indica o local de inicio da corrosdo por pite em um potencial bem definido, o potencial
critico de pite (Epite). Apds o seu inicio ele tende a se propagar rapidamente, resultando em um

aumento acentuado na densidade de corrente, conforme demonstrado na Figura 26 72,
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Figura 26 - Potencial critico de pite em uma curva de polarizacdo potenciodindmica anddica. (a) Curva de
polarizacdo potenciodindmica linear com log da corrente x potencial. (b) Curva de polarizacéo potenciodindmica

linear com potencial x log da corrente indicando as regides ativa, anddica e transpassiva.
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Fonte: Adaptado da Referéncia ™.

Para obtencdo do potencial de pite foi realizada a interseccdo das retas definidas pela
curva antes e apds o aumento da densidade de corrente como apresentado nas Figuras 26(a) e
26(b). Esse método fornece a média aproximada entre o inicio e o crescimento do potencial de
pite, a Figura 27 demonstra um exemplo da utilizagio dessa técnica "®.

Figura 27 - Obtencéo do Epite através da interseccao das retas definidas pela curva antes e ap6s o aumento da
densidade de corrente.

Potencial

» BEcorr

Log corrente

Fonte: Referéncia °.

4.2.5 Microscopia éptica

Por meio da microscopia 6ptica foi verificada a morfologia microestrutural das amostras
do ago AISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de deformagéo por laminagé&o a frio.
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Além da averiguacdo da presenca de fases induzidas e defeitos, oriundos do processo de
conformagdo mecénica sofrido. Os ensaios foram realizados no laboratorio de metalografia da
Unifei - Campus Itabira, sendo utilizado o microscépio Optico metalografico da marca
OPTON™ para obtencéo das imagens.

As amostras nas dimensdes de 1 cm x 1 cm foram embutidas a quente, lixadas com lixa
meédia de 200# e nas lixas finas de 400# e 600#, e posteriormente foi realizado o polimento
eletrolitico (Figura 28). No polimento eletrolitico foi utilizada a solu¢do com H3zPO4 e H2SO4
na proporc¢do volumétrica de 2:1, contendo 15% em volume de glicerol. A solucéo total de 500
mL em baldo volumétrico com capacidade de 500 mL. No baldo foram solubilizados cerca de
75 mL de glicerol (PA, +-/ 95 g) na solugéo contendo 283,3 mL de H3PO4 (PA) e 141,7 mL de
H.SO (PA).

Figura 28 - Amostras do aco AISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de deformacdo por laminacéo a
frio preparadas para microscopia optica.

Fonte: Autor.

O eletropolimento foi feito em temperatura de 40°C, para conservar a temperatura da
solucdo foram utilizados uma placa aquecedora (faixa de trabalho de 30°C a 100°C) e um
termdmetro de escala 0,1°C. A corrente de 1,1 A/cm? por 4 minutos foi ajustada em uma fonte
de bancada digital (saida variavel e com ajuste fino para tensdo de 0V a 32V DC e corrente de
0A a 5A DC) 5% 6 A amostra metalica foi utilizada como anodo e uma placa de platina
laminada de 2 cm x 1cm foi utilizada como contra eletrodo. A platina (contra-eletrodo) e a
amostra de aco (eletrodo de trabalho) foram posicionadas a cerca de 1 cm entre si.

Para revelacdo da microestrutura das amostras do aco inoxidavel AISI 316L foi feito o
ataque eletrolitico em solucéo de 10% (peso) de acido oxalico e agua utilizando densidade de
corrente de 1 A/mm? durante 3 minutos. Ap6s o ataque, as amostras foram secas com auxilio
de um secador e entdo visualizadas no microscopio utilizando-se ampliacao de 400x.

A partir das imagens de microscopia optica, foi estimado o tamanho médio de gréo das
amostras em concordancia com a norma ASTM E112-13 - Métodos de teste padrdo para
determinar o tamanho médio de grdo. O método utilizado foi o das interceptacGes lineares,
foram tracadas em cada micrografia 7 linhas de interceptacdo e utilizada a equagdo 2 para

determinacéo final do tamanho médio de gréo das amostras. Onde G representa o tamanho de
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grdo, e @ o didmetro do gréo, considera-se que quanto maior for o nimero G, menor é o tamanho
do gréo 678,
G =-6,6353. log(@) - 12,6 ()

4.2.6 Microscopia eletronica de varredura

Em conjunto com a técnica de microscopia Otica, procedeu-se a microscopia eletrénica
de varredura (MEV) das amostras do ago AISI 316L. Micrografias por feixe de elétrons
secundarios foram obtidas para as amostras do aco AISI 316L como recebido, com 10%, 20%
e 30% de deformacédo por laminacdo a frio. O estudo morfoldgico das micrografias obtidas
visou a verificacdo da das fases cristalinas presentes, bem como possiveis fases induzidas e
defeitos. O procedimento de preparo das amostras para obtencdo das imagens de MEV foi o
mesmo adotado para o ensaio de microscopia dptica. As imagens de MEV das amostras do a¢o
AISI 316L com ampliagdo de 1000x foram obtidas por meio do microscopio eletrénico de
varredura TESCAN VEGA3 no laboratorio de caracterizacdo microestrutural da Unifei -

Campus Itabira.

4.2.7 Ferritoscopia

Por meio da técnica de ferritoscopia foi identificada a fracdo volumétrica magnética
induzida pela formagdo da martensita o’ devido ao efeito TRIP gerado nas amostras do ago
AISI 316L. O ensaio de ferritoscopia foi realizado no laboratério de Metalografia da Unifei -
Campus Itabira. Para a realizacdo do ensaio foi utilizado o ferritoscopio modelo FMP30 da
marca Fischer.

O ferritoscopio foi calibrado com os padrdes intermediérios de 0,59%, 32,4% e 59,8%
de ferrita. As amostras utilizadas foram as obtidas ap6s o primeiro corte nas dimens@es (25mm
x 100mm) apéds a reducdo de espessura por laminacdo. Para cada amostra do aco AISI 316L
como recebido, com 10%, 20% e 30% de deformacéo foram realizadas dez medicOes a fim de

ser identificada a media percentual da fragcdo volumeétrica magnética presente nas amostras.

4.2.8 Difratometria de raios X

Para a identificacdo das fases presentes e precipitados nas amostras do aco AISI 316L
como recebido, com 10%, 20% e 30% de deformacdo por laminag&o a frio foi utilizada a técnica
de difracdo de raios X. As andlises cristalograficas das amostras foram realizadas no centro de
microscopia da UFMG, com a colaboragdo do DEMET - UFMG, difratbmetro Philips-
PANalytical modelo PW3710, utilizando radiacdo CuK,. O passo angular de varredura das
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amostras foi de 0,02° por minuto, velocidade de 0,5° 26/minuto e 26 estabelecido no intervalo
de 10° a 120°. As amostras utilizadas para a analise de DRX nas dimensfes de 1 cm x 1 cm
foram lixadas nas lixas 600# ¢ 1200#, e posteriormente polidas com pasta de diamante 1 pm.
A base de dados utilizada para caracterizacdo dos picos e dos planos foi a International Centre
for Difraction Data (ICDD).

4.2.9 Citotoxicidade

Para a andlise da citotoxicidade foi utilizado o método de disco-difusdo (pour plate)
com Brain Heart Infusion (BHI) em &gar, sendo avaliada a atividade antibacteriana das
amostras do aco AISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30%. Os inoculos utilizados
foram: Escherichia coli ATCC 11229 (E. coli), Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027 (P.
aeruginosa) e Staphylococcus aureus ATCC 29213 (S. aureus) com concentracfes de 1x109
UFC/mL em placas de poliestireno de 10 mL. O ensaio foi feito em duplicata para as bactérias
E. coli ATCC 11229, P. aeruginosa ATCC 9027 e S. aureus ATCC 29213. O teste para S.
aureus ATCC 29213 apresentou divergéncias entre o primeiro e o segundo resultado, portanto
foi feita a triplicata, que teve resultado semelhante ao segundo.

As amostras esterilizadas em autoclave a 121°C por 15 minutos foram inseridas nas
placas a 37°C por 16 horas. Foram feitos os controles positivos para obtencdo de um padréo de
crescimento e o0s controles negativos para a identificacdo de possiveis contaminacgdes. A analise
foi desenvolvida no Centro Federal de Educacdo Tecnoldgica de Minas Gerais - CEFET MG

no departamento de Quimica Tecnoldgica.

4.2.10 Tratamento térmico de reversdo da martensita induzida por deformacéo a frio

As amostras do aco inoxidavel AISI 316L com 0%, 10%, 20% e 30% de reducédo de
espessura foram submetidas ao tratamento térmico de recozimento a fim de reverter a fase
martensita induzida para a fase austenitica (o’ — y). As amostras foram tratadas em mufla
resistiva 1200 MF, aquecidas a 10°C por minuto até atingir a temperatura de 750°C durante 2
horas, quando entdo ficaram submetidas ao resfriamento lento, dentro do forno a temperatura
ambiente.

Apos o tratamento térmico foram realizados novos ensaios de dureza e ferritoscopia, a
fim de verificar a mudanga de comportamento das amostras indicando a transformacao (o’ —
v). Para cada um dos ensaios foram realizadas novas medidas para as amostras sem tratamento
térmico para comparagdo com as amostras tratadas termicamente. Sendo realizadas média de 3

medidas de microdureza Vickers e média de 3 medidas do percentual da fracdo volumétrica
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magnética para cada uma das amostras. O ensaio de dureza foi realizado no durémetro Vickers
Hardness Tester-HBRVS-187.5. A carga utilizada no ensaio foi de 150 grama-forca por 10
segundos (norma ASTM E 92:17). No ensaio de ferritoscopia foi utilizado o ferritoscépio
modelo FMP30 da marca Fischer calibrado com os padr6es intermediarios de 0,59%, 32,4% e
59,8% de ferrita. Os ensaios foram conduzidos no laboratério de Metalografia da Unifei -

Campus Itabira.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1 Tracéo
A curva tensdo-deformacao do ensaio de resisténcia a tracdo das amostras do aco AlSI

316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura, respectivamente, é
mostrada na Figura 29.

Figura 29 - Curvas tensdo-deformacdo das amostras do ago AlSI 316L como recebido, com 10%, 20%, e 30% de
reducéo de espessura.
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Fonte: Autor.

As curvas de tensdo-deformacdo indicaram o aumento da resisténcia mecanica a tragdo
das amostras no regime elastico com o aumento percentual da reducgdo de espessura provocada
pela laminagdo a frio. Esse aumento percentual na redugdo de espessura, elevou também, o
modulo de elasticidade do aco, sendo verificada a reducgdo da ductilidade das amostras.

A Tabela 6 mostra os valores do limite de escoamento (o), do limite de resisténcia a
tracdo (oma) das amostras e deformacdo () sofrida. Os omax € ge elevaram e como
consequéncia, o deslocamento na deformagc&o diminuiu para todas as amostras laminadas 3. Os
valores das propriedades mecéanicas para do aco com 0% de reducao de espessura Sao proximos

ao esperado para 0 aco AISI 316L de acordo com a norma ASTM F138 e como apresentado na
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Tabela 2 (Propriedades mecénicas do Ago AISI 316L) 78 % Para as demais amostras esses

valores foram alterados em decorréncia da conformagdo mecénica aplicada ao aco.

Tabela 6 - Propriedades mecénicas das amostras obtidas pelo ensaio de tracdo. (ge: limite de escoamento,
omax:limite de resisténcia a tragdo; e:zmodo eldstico).

Amostra (MPa) (MP2) %)
0% 162 + 25 485 + 16 60 + 1
10% 430 12 558 + 12 34+1
20% 636 + 39 662 +34 18+1
30% 746 + 12 765 + 10 14+1

Fonte: Autor.

O aumento da resisténcia mecanica das amostras com a elevagdo do percentual da
conformagdo mecanica pode ser explicado pelo efeito do encruamento que eleva o limite de
escoamento do material e por consequéncia a sua resisténcia a tracdo. A deformacéo plastica
realizada abaixo da temperatura de recristalizacdo causa o aumento de discordancias na
estrutura cristalina do material, reduzindo a sua mobilidade e exigindo, portanto, a aplicagédo de
maiores esforcos de tensdo para provocar uma maior deformagcéo plastica®.

O comportamento observado para as amostras € tipico do efeito TRIP sendo um indicio
da ocorréncia da transformacao da fase austenita metaestavel na fase martensita proporcional a
deformacéo pléastica sofrida pelo material. O resultado desse efeito é a obtengdo de um aco com
resisténcia mecénica e dureza aumentadas, além da ductilidade reduzida. Para os biomateriais
implantaveis os efeitos mencionados ndo sdo considerados necessarios ou desejados e tendem

a aumentar o desgaste quando em contato com o tecido vivo .

5.2 Microdureza Vickers

A variagdo da microdureza Vickers das amostras do aco AISI 316L como recebido, com
10%, 20% e 30% de reducdo de espessura respectivamente é representada graficamente na
Figura 30. Houve o aumento gradual da dureza das amostras com a elevagédo do percentual de
reducdo da espessura por laminacéo a frio. Logo, a amostra do ago AlISI 316L como recebido
apresentou a menor microdureza dentre as amostras de estudo, enquanto a amostra com 30%

de reducéo de espessura foi a que apresentou maior microdureza Vickers.


https://unicode-table.com/pt/03C3/
https://pt.wikipedia.org/wiki/Deforma%C3%A7%C3%A3o_pl%C3%A1stica
https://pt.wikipedia.org/wiki/Temperatura_de_recristaliza%C3%A7%C3%A3o
https://pt.wikipedia.org/wiki/Tens%C3%A3o_(mec%C3%A2nica)
https://pt.wikipedia.org/wiki/Deforma%C3%A7%C3%A3o_pl%C3%A1stica
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Figura 30 - Dureza Vickers das amostras do aco AISI 316L como recebido, com 10%, 20%, e 30% de reducéo
de espessura.
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Fonte: Autor.

O desvio padrdo dos valores médios da microdureza Vickers do aco AISI 316L como
recebido foi de 159 + 10 HV 3; para as reducdes de espessura de 10%, 20% e 30%, esse valor
foi respectivamente de, 245 + 15 HVo3; 279 + 30 HVo3 e 318 + 40 HVo 3. Guimardes (2016)
verificou valores de dureza média semelhantes, variando entre 249 HV e 318 HV para 0 aco
AISI 316L com reducdo de espessura de 10% a 30% 1.

Esse aumento na dureza das amostras com o aumento do percentual da reducdo de
espessura por laminacdo a frio estda em acordo com o comportamento de encruamento
observado para as amostras no ensaio de tracdo. Além disso, o aumento da dureza é uma das
consequéncias do efeito TRIP, sendo um indicio da precipitacdo da martensita o’ proporcional

a reduco de espessura sofrida conforme também demonstrado na literatura 5°52,

5.3 Polarizacéo potenciodinédmica

As curvas do ensaio de polarizagdo potenciodindmica das amostras do agco AlISI 316L
como recebido, com 10%, 20% e 30% de reducéo de espessura séo apresentadas na Figura 31.
De acordo com os resultados obtidos, o potencial de corroséo (Ecorr) apresentou valor médio
de -0,56 £ 0,02 mV.
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Figura 31 - Curvas do ensaio de polarizacdo potenciodindmica das amostras do ago AlISI 316L como recebido,
com 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura.
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Fonte: Autor.

A diferenca entre o potencial de pite e o potencial de corroséo indica a resisténcia a

corrosao do material. Quanto maior essa diferenca, maior a resisténcia a corrosao do material.

Conforme indicado na Tabela 7, 0 aco AISI 316L como recebido apresentou a maior resisténcia

a corrosao, 0,90V, a resisténcia a corrosdo das demais amostras diminuiu com a reducdo de

espessura por laminagéo a frio 112,

Tabela 7 - Dados obtidos da curva de polarizagdo em solucéo salina de NaCl a 3,5% em volume, a temperatura
ambiente, para as amostras do ago AlISI 316L como recebido e com 10%, 20% e 30% de redugdo de espessura.

Amostras E(c\(;)r r E(F\)/i;e ?VE)
0% 0,58 0,32 0.90
10% 0,58 0,28 0.86
20% 0,56 0,04 0,60
30% 0,55 0,17 0.72

Fonte: Autor.
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Estudos sobre a resisténcia a corrosdo do aco 316L por polarizacdo potenciodindmica
mostraram resultados aproximados: Lang et al. (2018) encontraram valores de Epite de 0,36V
e 0,48V para as taxas de varredura de 0,167mV/s e de 1mV/s, respectivamente; Dias et al.
(2014), apontaram Ecorr e Epite respectivos de -0,40V e 0,30V, para o ago tratado a 760°C
esses potenciais foram de -0,31V e de 0,44V; Santos et al. (2019) encontram valores de Ecorr
e Epite de -0,29V e de 0,05V, respectivamente. Para os dois estudos anteriormente citados a
taxa de varredura foi igual a 1 mV/s "% 74113,

A andlise de polarizacdo potenciodindmica indicou que a reducdo de espessura por
conformacao a frio tornou o0 aco mais suscetivel a corrosdo por pites. Os defeitos introduzidos
na rede cristalina do aco elevam a energia livre dos contornos de gréo tornando o material mais
propenso a sofrer um processo corrosivo 4. A Figura 32 mostra a MEV das amostras apos o
ensaio de polarizacdo potenciodinamica.

Figura 32 - Pites das amostras do agco AlISI 316L apds o ensaio de polarizagdo potenciodinamica para o ago AlSI
316L com ampliagdo de 30x: (a) Recebido; (b) 10%; (c) 20% e (d) 30% de reducao de espessura.
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Fonte: Autor.
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Todas as amostras do ago AlISI 316L estudadas foram suscetiveis a corrosao por pites.
De acordo com as imagens de MEV da Figura 32 é possivel concluir que as amostras com
maiores percentuais de reducdo de espessura, 20% e 30%, foram mais suscetiveis a corrosao.
As micrografias, em conjunto com os dados de polariza¢do potenciodinamica mostram que a
reducdo de espessura pela laminagdo a frio no intervalo estudado, reduziu a resisténcia a

corroséo por pites do ago AISI 316L ™°.

5.4 Microscopia Optica

As micrografias da superficie das amostras de aco AISI 316L como recebido, com 10%,
20% e 30% de reducdo de espessura respectivamente, apos ensaio metalografico com ataque

eletrolitico de 10% de acido oxalico, da superficie, sdo mostradas na Figura 33.

Figura 33 - MO das amostras do a¢o AlISI 316L com ampliacdo de 400x: (a) Recebido; (b) 10%; (c) 20% e (d)
30% de reducéo de espessura (ataque eletrolitico em solugdo de 10% (peso) de acido oxalico).

Ferrita

Fonte: Autor.
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A Figura 33 (a) revela uma microestrutura de graos equiaxiais poligonais caracteristicos
da fase austenitica, com didmetro médio de grdo aproximado de 10 pm, Tabela 8 % 3. Nas
Figuras 33 (a, b, ¢) é possivel verificar a presenca de maclas térmicas, atribuidas ao processo
anterior de conformacédo do ago como recebido. Nas Figuras 33 (c, d), destaca-se indicios de
formacdo de martensita a’ pela presenga da ferrita em algumas regides, atribuida ao efeito TRIP
103 Logo, tem-se que a reducéo de espessura a 20% e a 30% foram suficientes para favorecer o
que aparenta ser a formacdo da fase martensitica o’ induzida e, portanto, a presenca da fase
magnética nas amostras estudadas 2.

Para as Figuras 33 (a, b), tem-se que a reducdo de espessura a 10% néo foi suficiente,
aparentemente, para a visualizagdo por MO da formacao da fase martensitica o’ induzida. Nao
foi verificada a presenca de inclusGes ndo metalicas que possam comprometer o desempenho
do aco AISI 316L de acordo com a norma ISO 5832-1:2016.

De acordo com a Tabela 8, verificou-se pelo tamanho de grdéo ASTM (G), o aumento
do didmetro médio de grdo com a reducdo do percentual da espessura por laminagdo a frio nas
amostras. O didametro médio de grdo do aco como recebido aumentou em cerca de 9% ao ser
reduzida a espessura em 10%, para a amostra com reducao de espessura de 20%, esse aumento
foi de aproximadamente 17%, j& para a amostra com 30% de reducao de espessura, a variacdo
aproximada foi de 47% em relacdo a amostra do ago recebido.

Tabela 8 - Tamanho médio de grdo ASTM das amostras do ago AISI 316L como recebido, com 10%, 20% e
30% de reducéo de espessura.

Amostra Tamanho médio Didmetro médio  Variacao do diametro
de grao ASTM (G) do grio (um) médio do gréo (%)
Recebida 10,6 9,3 i
10% 10,4 10,1 9%
20% 10,2 10,9 17%
30% 9,5 13,7 47%

Fonte: Autor.

O tamanho médio do grdo austenitico foi condizente com o esperado para aplicacoes

como biomaterial conforme a ISO 5832-1-2016 (ndo deve ser maior que o grdo tamanho n° 5).



67

5.5 Microscopia eletrdnica de varredura

As imagens de microscopia eletronica de varredura do ago AlISI 316L como recebido,
com 10%, 20% e 30% de reducédo de espessura respectivamente estdo dispostas na Figura 34, e
apresentam coeréncia com as analises das imagens de MO. A presenca de gréos poligonais

caracteristicos da fase austenitica foi verificada novamente para as quatro amostras estudadas
2

Figura 34 - MEV das amostras do aco AlISI 316L com ampliacdo de 1000x (ataque eletrolitico em solucéo de
10% (peso) de acido oxalico): (a) Recebido; (b) 10%; (c) 20% e (d) 30% de reducéo de espessura.

Fonte: Autor.

A Figura 34(a) revela a microestrutura austenitica do ago AISI 316L como recebido
com a presenca de maclas de conformagéo. As Figuras 34 (b, ¢, d) apresentaram regides com

indicios da presenca de ferrita atribuidas da martensita o’ induzida pelo efeito TRIP nas
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amostras % 19, Para as amostras deformadas com 10%, 20% e 30%, verificou-se também,
visualmente na Figura 34 o alargamento do comprimento dos gréos deformados em relagdo ao

aco AISI 316L como recebido *°.
Né&o foi verificada nas imagens de MEV a presenca de inclusbes ndo metélicas que

poderiam comprometer o desempenho do ago AISI 316L de acordo com a norma ISO 5832-

1:2016.

5.6 Ferritoscopia

O ensaio de ferritoscopia revelou o aumento gradual do percentual volumétrico
magnético presente nas amostras do aco AlISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de

reducdo de espessura, conforme indicado na Figura 35.

Figura 35 - Quantificacdo do percentual volumétrico magnético das amostras do ago AISI 316L como recebido,
com 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura.
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Fonte: Autor.

O percentual magnetico das amostras aumentou com a elevacéo da reducdo de espessura
por laminacéo a frio para os valores de 0,5%, 0,8%, 1,6% e 2,2% nas amostras do aco AlSI
316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura respectivamente. A
reprodutibilidade dos resultados da fracdo volumeétrica magnética nas amostras foi verifica pela
baixa variagdo dos dados. Os acos da classe 316L geralmente tornam-se apenas levemente

magnéticos mesmo quando impostas altas taxas de trabalho a frio 19718, Em analises recentes
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ado aco 316L trabalhado a frio, a média de magnetismo relatada variou entre 0,27% e 0,3% 1°¢
109_

A elevacdo do percentual volumétrico magnético das amostras com 10%, 20% e 30%
de reducéo de espessura € um indicio da formagdo da martensita o’ induzida pela laminagao a
frio. Esse comportamento sugere que a quantidade de martensita o’ induzida também cresceu
com o percentual de reducdo de espessura por laminacgéo a frio das amostras. A presenca dessa
fase magnética foi indicada também nas imagens de MEV apresentada na Figuras 34 (b, c, d)
para as amostras com reducéo de espessura de 10%, 20% e 30%.

A norma ASTM F138-2019 especifica que os agos inoxidaveis forjados “18Cromo-
14Niquel-2,5Molibdénio” para fabricagdo de implantes cirlrgicos devem apresentar
microestrutura completamente ndo magnética, que ndo causard torque, deslocamento ou

aquecimento em um ambiente de ressonancia magnética ’.

5.7 Difratometria de raios X

Os difratogramas de raios X das amostras do aco AlISI 316L como recebido, com 10%,
20% e 30% de reducdo de espessura € mostrado na Figura 36. Foi detectada a predominéncia
da fase austenita em todas as amostras e constatado o indicio da presenca da martensita o’ para
as amostras com 20% e 30% de reducdo de espessura (base de dados ICDD).

Apesar dos sinais da fase magnética (Figura 35) e de regides de martensita o’ na
micrografia (Figura 34 (b)) na amostra com redugéo de espessura de 10%, ndo foram detectados
picos de difracdo de martensita o’. A auséncia desses picos ¢ coerente com o percentual
magnético inferior encontrado no ensaio de ferritoscopia, ainda que presente, o seu percentual
na amostra € inferior a 2%, ficando abaixo do limite de detec¢do do difratbmetro (2% a 4% em
massa).

Os picos que indicam a presenga da fase martensita o’ apresentaram baixa intensidade,
sendo visualizado apenas um pico em 26 igual 82,3° para amostra de 20% e dois picos em 20
igual a 65,0° e 82,3° para a amostra de 30%. A baixa intensidade dos picos € atribuida, também,
ao baixo percentual magnético nas amostras. Uma vez que esse percentual foi de 1,6% e 2,2%,
para as amostras com 20% e 30% de reducdo de espessura respectivamente, valores bem
proximos ao limite de detec¢do do difratdmetro. A presenca de ruidos durante a varredura

também pode ter interferido nesse resultado.
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Figura 36 - Difratogramas de raios X das amostras do aco AlISI 316L com 0%, 10%, 20% e 30% de reducdo de
espessura.
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Pela Figura 37, é possivel verificar o comportamento da variacdo da largura dos picos
para as amostras do aco AISI 316L, com destaque para o pico mais intenso da austenita, em 20
igual 74,7°. Com a elevagéo da reducédo de espessura do ago AISI 316L houve um aumento
gradativo da largura e dos picos nos difratogramas. Essa tendéncia esta associada a intensidade

de deformagéo dos gréos.
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Figura 37 - Variacdo da largura de pico de maior intensidade dos difratogramas de raios X das amostras do aco
AISI 316L com 0%, 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura.
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Fonte: Autor.

O comportamento observado, é atribuido a maior introducdo de defeitos na
microestrutura do aco para maiores percentuais de deformacédo. Além disso, infere-se, que com
o aumento da reducgdo de espessura de 20% para 30%, o sinal dos picos de difragdo em 26 igual
82,3°, associados a martensita o’ foram intensificados como consequéncia do efeito TRIP, pela
proporcionalidade entre a deformacdo plastica sofrida e a transformacgdo da austenita em
martensita provocada.

Os resultados da difratometria, em conjunto com os resultados da ferritoscopia e das
microscopias, corroboram para identificacdo do efeito TRIP no aco 316L e a consequente
formacéo de martensita o’ pela presenga dos picos diminutos em aproximadamente 65,0° e 82,3°

nas amostras com reducdo de espessura a 20% e 30%.
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5.8 Citotoxicidade

Pelo ensaio de citotoxicidade, para os inoculos de Escherichia coli 11229 (Figura 38 e
39), Staphylococcus aureus 29213 (Figura 40, 41 e 42) e Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027
(Figura 43 e 44) analisados néo foi possivel visualizar halos de inibicdo nas amostras do aco
AISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura. Para todos os
indculos os controles positivos tiveram os crescimentos esperados e 0s controles negativos ndo

houve crescimento, como esperado.

Figura 38 - Primeiro inéculo de E. coli 11229.

Fonte: Autor.

Figura 39 - Duplicata do indculo de E. coli 11229.

Fonte: Autor.

Figura 40 - Primeiro inéculo de S. aureus 29213.

Fonte: Autor.

Figura 41 - Duplicata do indculo de S. aureus 29213.

Fonte: Autor.
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Figura 42 - Triplicata do in6culo de S. aureus 29213.

Fonte: Autor.

Figura 44 - Duplicata do inéculo de P. aeruginosa 9027.

Fonte: Autor.

N&o houve quaisquer indicagdes de difusdo das amostras no meio de cultura. Logo, as
amostras do aco AISI 316L como recebido, com 10%, 20% e 30% de reducao de espessura ndo
apresentaram atividade antibacteriana para as bactérias Escherichia coli ATCC 11229,
Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027 e Staphylococcus aureus ATCC 29213.0 Ou seja, ndo
houve formacgéo do halo de inibi¢éo bacteriana ao redor das amostras, comportamento desejado

para 0s biomateriais.

5.9 Analise da reversdo da martensita pelo tratamento térmico de reversao a 750°C

O gréafico da Figura 45 revela que a dureza de todas as amostras sofreu reducao apés o
tratamento térmico de recozimento. A microdureza média das amostras com 0%, 10%, 20% e
30% de reducdo de espessura antes do tratamento térmico de reversdo da martensita era
respectivamente: 209 + 6 HVo,15, 249 + 3 HVo15, 312 + 6 HVo15, 333 + 4 HVg,15 Apds o
tratamento térmico de reversao esse valor passou a ser respectivamente: 200 + 2 HVq 15 226 +
3 HVo,15, 284 + 10 HVo 15 312 + 14 HV 15.
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Figura 45 - Dureza Vickers das amostras do aco AlISI 316L com 0%, 10%, 20% e 30% de redugdo de espessura

antes e ap0s o tratamento térmico de reversao.
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Fonte: Autor.

O grafico da Figura 46 mostra que o percentual magnético de todas as amostras também
assumiu valores inferiores ao do aco como recebido inicialmente. O percentual magnético
médio das amostras com 0%, 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura antes do tratamento
térmico de recozimento era respectivamente: 0,5%, 0,8%, 1,6% e 2,2%. Apds o recozimento
esse valor passou a ser respectivamente: 0,2%, 0,2%, 0,3% e 0,3%.

Esse comportamento de reducdo na dureza e principalmente da reducéo do percentual
magnético das amostras apontam para a reversdo da fase magnética induzida. De acordo com
(PADILHA; RIOS, 2002), o tratamento térmico de reversdo a 750°C pode reverter
completamente a fase martensitica durante curtos periodos de tratamento 32 110,

Ademais, € um comportamento condizente com o relatado na literatura, uma vez que o
tratamento térmico de recozimento promove o alivio de tensdes decorrentes do trabalho
mecanico a frio, e dentre outras transformacdes, diminui a dureza e modifica as caracteristicas
magnéticos do ago. O recozimento produz uma microestrutura definida e elimina os efeitos de

tratamentos térmicos ou mecanicos anteriores 120,
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Figura 46 - Percentual magnético das amostras do aco AlISI 316L com 0%, 10%, 20% e 30% de reducdo de

espessura antes e apds o tratamento térmico de reversao da fase martensita.

| 3161
I 3161 Reversio 750°C 1

2.0 -
S 154 )
ot
=
[=T1] i
=
-
X 1.0

0.5 4 T

— — ] B |

0% 10% 20% 30%
Deformacao a frio

Fonte: Autor.

Os resultados do tratamento térmico de reversao produziram valores de ferrita inferiores
ao maximo previsto pela empresa para a amostra do aco AISI 316L como recebido (0,5%).
Logo, o tratamento térmico nas amostras do aco inoxidavel AISI 316L laminado a frio foi Gtil
em reverter a fase martensita induzida resultando em uma microestrutura totalmente austenitica,

condicdo requerida pela norma ISO 5832:2016 para 0 seu uso como biomaterial metélico.
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6. CONCLUSOES

Diante das analises realizadas nas amostras do aco AISI 316L como recebido e laminado
a frio com 10%, 20% e 30% de reducéo de espessura ressaltam-se as seguintes consideracoes:

e O limite de resisténcia a tragdo das amostras aumentou com o aumento da reducao de
espessura gerada pela laminagéo a frio. De modo que, para o ago AISI 316L como
recebido, a amax suportada foi de 466 MPa, e para as amostras com 10%, 20% e 30% de
reducdo de espessura por laminacéo a frio a omax foi respectivamente: 543 MPa, 636
MPae 777 MPa.

e A dureza Vickers das amostras também foi elevada com o aumento percentual da
reducdo de espessura por laminacéo a frio. Para 0 aco AISI 316L como recebido, com
10%, 20% e 30% de reducdo de espessura a média de dureza Vickers foi
respectivamente, 159 HV, 245 HV, 279 HV e 318 HV. O aumento da dureza em
conjunto com o aumento da resisténcia a tracdo e reducdo de ductilidade das amostras,
sd0 uma consequéncia esperada do efeito TRIP.

o As micrografias de MO e de MEV das amostras de aco AISI 316L revelaram a presenca
de gréos poligonais com tamanho médio de grao de 10 um caracteristicos da fase
austenitica. Para as amostras com 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura foram
encontrados indicios da presenca de ferrita atribuida a forma¢do da martensita o’ nas
amostras laminadas.

e Osresultados dos ensaios de polarizacdo potenciodinamica mostraram que a resisténcia
a corrosao e a resisténcia a corrosao por pites tendem a diminuir com reducdes de
espessura de 10%, 20% e 30% por laminacdo a frio.

o O aumento gradual da fracdo volumétrica magnética com a elevacdo da reducdo de
espessura indicou o surgimento da fase ferrimagnética martensita o’. A fracdo
magnética para amostras com 0%, 10%, 20% e 30% de reducdo de espessura foi,
respectivamente: 0,5%, 0,8%, 1,6% e 2,2%.

o Para as amostras com 20% e 30% de reducdo de espessura, por meio da DRX, foi
constatado o indicio da presenca da fase ferrimagnética, atribuida a martensita o’ gerada
pelo efeito TRIP.

« No ensaio de citotoxicidade todas as amostras do aco AISI 316L estudadas nédo
apresentaram atividade antibacteriana, indicada pela auséncia de halos de inibig&o. Ou
seja, o percentual de reducdo de espessura ndo afetou a caracteristicas biologicas in vitro

do aco AISI 316L nas condicOes estudadas.
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« O tratamento térmico de reversdo indicou a reversdo da fase magnética induzida por
produzir percentuais magnéticos inferiores (entre 0,2% e 0,3%) ao da amostra do aco

AISI 316L como recebido pela empresa encontrado (0,5%).

Portanto, a deformacéo por laminacéo a frio nas amostras no intervalo estudado indicou
a elevacdo da dureza e da resisténcia a tragdo das amostras, a reducdo da resisténcia das
amostras a corrosdo, e por meio das analises de ferritoscopia, MO, MEV e DRX, indicou ainda,
a presenca de fase magnética nas amostras. Esses resultados, de acordo com a literatura, sao
caracteristicos do efeito TRIP e apontam para a formacédo da fase martensita o’ induzida;

A fase martensita induzida no aco AISI 316L pelo processo de conformagéo mecénica
é um efeito indesejado segundo a norma ISO 5832:2016, esta fase pode comprometer o0 seu uso
como biomaterial devido a alteragdes em suas propriedades mecanicas, de resisténcia a
corrosdo e magnéticas. No entanto, o teste de biocompatibilidade in vitro ndo mostrou atividade
antibacteriana para as amostras. Além disso, o tratamento térmico indicou a reversdo da fase
martensita induzida colaborando para uma microestrutura totalmente austenitica conforme
especificado pela norma ISO 5832:2016.

A laminacdo é um processo de conformacdo plastica de materiais menos oneroso
quando comparado a processos metalirgicos, como a metalurgia do p6 e a fundicdo. A
adequacdo dos agos “18Cromol4Niquel-2,5Molibdénio” produzidos por laminacdo a frio a
norma 1SO 5832:2016 pelo tratamento térmico de reversdo abre possibilidades de tornar a
producdo desses agos uma alternativa acessivel.

Espera-se que este trabalho contribua para o progresso técnico cientifico e a para a
eventual otimizacdo da producdo de biomateriais metalicos baseados nos acos
“18Cromo14Niquel-2,5Molibdénio”, agos estes, de dominio tecnoldgico brasileiro, visando

principalmente o seu uso superando os requisitos da norma ISO 5832-1: 2016.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Andlise comparativa da resisténcia a corrosdo do aco AISI 316L nas condigdes
amostradas de reducdo de espessura por ensaio de polarizacéo ciclica.

o Estudo mais refinado das fases cristalinas reveladas nas amostras do aco inoxidavel
AISI 316L e refinamento pelo método de Rietveld para analise quantitativa das fases
cristalinas.

o Estudo mais detalhado das amostras apds o tratamento térmico quanto ao potencial de
oxidagdo, comportamento mecanico, e analise de MO, MEV e DRX para analise das
fases presentes.

o Comparacdo das propriedades estudadas com materiais conformados mecanicamente e
materiais produzidos por metalurgia do po.

o Estudo do efeito TRIP no acgo inoxidavel austenitico 316L recoberto com TiOa.
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